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РЕФЕРАТ
Есеп 47 бет, 4 бөлім, 6 сурет, 15 кесте, 27 көздер, 5 қосымша.
КӨК-ДЖОН КЕН ОРНЫНЫҢ ФОСФОРИТ ҰНЫ, АММИАК СЕЛИТРАСЫ, ТЕМІРДІҢ ФИТОҚОСЫЛЫСЫ, СУСПЕНЗИЯЛЫ ЖӘНЕ ҚАТТЫ ТЫҢАЙТУ КОМПОЗИЦИЯЛАРЫ.
Зерттеу нысаны: Көк-Джон кен орнының Аралтөбе теліміндегі құрамында Р2О5 – 28% бар Қаратау фосфорит ұны, Juniperus өсімдік өнімінің темір фитоқосылыстары және олардың негізінде алынған суспензиялы және қатты тыңайту композициялары.

Жұмыстың мақсаты: Көк-Джон кен орнының Аралтөбе теліміндегі құрамында Р2О5 – 28% бар Қаратау фосфорит ұны, аммиак селитрасы және Juniperus өсімдік өнімінің темір фитоқосылыстары негізіндегі суспензиялы және қатты тыңайту композицияларын қышқылсыз алу технологиясын зерттеу және агрохимиялық тиімділігін анықтау.
Жүргізілген жұмыстардың әдісі мен әдіснамасы: 

Осы жұмыста пайдаланылатын ғылыми зерттеулер әдістемесінің инновациялығы алынған нәтижелердің нақты және толық көлемде орындалуын қамтамасыз ететін химиялық, физика-химиялық, зертханалық-технологиялық зерттеу әдістерін дұрыс таңдауға және оның кешенділігіне негізделген.

Жұмыс нәтижелері және олардың жаңалығы:
Қатты және суспензияланған тыңайтқыш композициясының физика-химиялық және тауарлық қасиеттері зерттелді. Суспензияланған тыңайтқыш композициясы реологиялық сипаттамаларға ие, олар тұтқырлық және тығыздық. Рентгенофазды, электронды-микроскопиялық, термографиялық талдау әдістерімен Көк-Джон кен орнындағы фосфоритті ұнның және аммиак селитрасының өзара әрекеттесуі өсімдік қоректенуінің негізгі көзі болып табылатын кальций селитрасы, аммоний және фосфат кальций фосфаттары анықталды. Қатты композицияның 40%, 60% және 80% салыстырмалы ылғалдылық кезіндегі ылғалдылық тепе-теңдігі анықталды, олар табиғи еңістің бұрышты, жиынтық құраушы тесіктің диаметрімен еленетін тауарлық қасиеттерге ие. Алынған нәтижелер – кептіруге және түйіршіктеуге, сақтауға, тасымалдауға, қатты композицияны механикалық енгізуге арналған аппаратураны таңдаудың ғылыми негізі болып табылды.
Ірі зертханалық қондырғыда жүргізілген зерттеулер негізінде N: P2O5 = 1:0,7; 1:0,5; 1:0,3 массалық қатынастағы қатты тыңайтқыш композицияларды алу үшін келесі оңтайлы технологиялық параметрлер анықталды: 
– суспензиялы композицияның (СК) қатты композицияға (ҚК) массалық қатынасы 1:9-ға тең, реакциялық аймақта реагенттердің болу уақыты 15, 20 мин, 1–4,0 мм мөлшердегі түйіршіктердің шығуы – 79-85 масс.%, қондырғының өнімділігі – 15-20 кг/сағ, өнімнің ылғалдылығы 3,30 және 3,48 масс.%, түйіршіктің беріктігі 4,1-4,5 кг/см2, жиынтық құраушы тесіктің диаметрі 15 және 10, Меринг бойынша елеу 8 балдан артық, табиғи еңістің бұрышы 29-35°;

– массалық қатынас СК:ҚК=2:8, реакциялық аймақта реагенттердің болу уақыты 15-20 мин, бұл кезде 1–4,0 мм мөлшердегі түйіршіктердің шығуы – 73–83 масс.%, қондырғының өнімділігі – 5,5-10 кг/сағ, өнімнің ылғалдылығы 3,4-3,5 масс.%, түйіршіктің беріктігі 4,3 және 4,5 кг/см2, жиынтық құраушы тесіктің диаметрі – 15 және 10, Меринг бойынша елеу – 8 балл және одан жоғары, табиғи еңістің бұрышы – 30 – 34°.
– массалық қатынас СК:ҚК=3:7, реакциялық аймақта реагенттердің болу уақыты 20 мин, 1–4,0 мм мөлшердегі түйіршіктің шығуы 77-80 масс.%, қондырғының өнімділігі 4,1-4,5 масс.%. өнімнің ылғалдылығы 3,50-3,52 кг/сағ, түйіршіктің беріктігі 4,00-4,45 кг/см2, жиынтық құраушы тесіктің диаметрі – 15, Меринг бойынша елеу – 8 балл және одан жоғары, табиғи еңістің бұрышы – 33 – 35о.
Пияз егістігінде құрамында темірдің фитоқосылысы бар қатты және суспензияланған композицияның микробиологиялық және агрохимиялық сипаттамалары зерттелді. Құрамында темірдің фитоқосылыстары бар композициялар азотфиксациялайтын, фосформобильдейтін, гетеротрофты бактериялар мен ашытқы саңырауқұлақтарының санын арттыратындығы және гумусты минералдандыратын олиготрофтардың және топырақтағы нитратты азотты ыдырататын денитрификаторлардың құрамын төмендететіндігі анықталды. Композицияның жоғары агрохимиялық тиімділігі көрсетілген, ол микробиологиялық зерттеулермен жақсы үйлеседі. Қосымша қоректік элементтермен қамтылған өсімдіктерді эталонмен салыстырғанда алынған қосымша өнім 100 ц/га және 120 ц/га құрады және экономикалық тиімділігі – 500 000 теңге/га және 600 000 теңге/га құрады.
Зерттеу жаңалығы.

Рентгенофазды, дифференциалды термиялық және электронды-микроскопиялық талдау әдістерімен фосфорит ұны мен аммиакты селитрамен химиялық өзара әрекеттесуі анықталды, нәтижесінде кальций нитраты, аммоний, кальций және магний фосфаттары түзіледі, олар өсімдіктерді қоректік азотпен және фосфор пентоксидімен қамтамасыз етудің ғылыми негіз болып табылады.
Түйіршіктердің тепе-теңдік ылғалдылығы, жоғары балқу температурасы және беріктігі, физика-химиялық және тауарлық қасиеттері, еленуін сипаттайтын, жиынтық құраушы тесіктің диаметрі, табиғи еңістің бұрышы анықталды, осы анықталған нәтижелер түйіршіктеу, кептіру, сақтау, тасымалдау үшін және ауаның салыстырмалы ылғалдылығы жазда, күзде, көктемде және қыста жағдайында сақталған қатты композицияны топыраққа механикаландырылып салуға арналған жабдықты таңдау үшін негіз болып табылады.

Құрамында темірдің фитоқосылысы бар композициялар азотфиксациялайтын, фосформобильдейтін, гетеротрофты бактериялар мен ашытқы саңырауқұлақтарының санын арттыратындығы және гумусты минералдандыратын олиготрофтардың және топырақтағы нитратты азотты ыдырататын денитрификаторлардың құрамын төмендететіндігі анықталды, бұл пияз егістігінде композицияның жоғары агрохимиялық тиімділігінің негізі болды. Эталонмен салыстырғанда қосымша өнім 100 ц/га, 120 ц/га және экономикалық тиімділігі – 500 000 теңге/га және 600 000 теңге/га құрады.
Негізгі конструктивтік, технологиялық және техникалық-пайдалану сипаттамалары: Жобаны зерттеу объектілері мен әдістерін дұрыс таңдау коммерциялық тартымдылықтың жоғары көрсеткіштерін, инновациялық әлеуеттін және Мемлекеттің азық-түлік қауіпсіздігін қамтамасыз етудегі рөлін қамтиды.
Енгізу дәрежесі: Ірілендірілген зертханалық қондырғыларда жүргізілген технологиялық зерттеулер негізінде суспензияланған және қатты тыңайтқыш композицияны алудың оңтайлы технологиялық параметрлері анықталды.
Енгізу бойынша ұсыныстар: 

Тәжірибелік-өнеркәсіптік жағдайында апробациялау үшін ірілендірілген зертханалық қондырғыда суспензияланған және қатты тыңайтқыш композицияны алудың оңтайлы технологиялық параметрлері ұсынылады. Ауыл шаруашылығы дақылдары егістіктерінде тыңайтқыш композицияларды пайдалану бойынша тәжірибелік-өндірістік және өндірістік жұмыстарды жүргізу.
Қолдану саласы: Химиялық технология, ауыл шаруашылығы.
Жұмыстың экономикалық тиімділігі немесе маңыздылығы:

Пияз егістігіндегі пайдаланылған далалық тәжірибесінде құрамында темір фитоқосылысы жоқ суспензияланған және қатты тыңайтқыш композицияны эталонмен салыстырғанда алынған қосымша өнім 10 ц/га және 15 ц/га, ал темірдің фитоқосылысы бар композициямен 100 ц/га және 120 ц/га құрайды. Бұл ретте экономикалық тиімділік өзіндік құнның төмендеуі есебінен фитоқосылыссыз эталонмен салыстырғанда 15 220 теңге/га және 2 656 теңге/га құрайды, ал қосымша өнім – 50 000 теңге/га және 75 000 теңге/га құрайды. Суспензияланған және қатты тыңайтқыш композициясы темірдің фотоқосылысымен үйлескен кезде 500 000 теңге/га және 600 000 теңге/га құрайды.
Зерттеу объектісін дамыту туралы болжамды ұсыныстар: жердің үдемелі азып-тозуын, фосфат шикізатын қышқылмен қайта өңдеп фосфоры бар тыңайтқыштарды алудың күрделілігі мен жоғары энергия шығындарын, төмен коэффициентті фосфор пентаоксидін пайдалану және ауылшаруашылық дақылдарының жоғары сапалы өнімін алу қажеттілігін ескере отырып, қаралып отырған суспензияланған және қатты тыңайтқыш композицияларды алудың технологиясы осы бағытта зерттеулерді жалғастыруға тиісті назар аударуға лайық.

РЕФЕРАТ

Отчет 47 с., 4 ч., 6 рис., 15 табл., 27 источников, 5 прил.
фосфоритная мука месторождения Кок-Джон, аммиачная селитра, фитосоединение железа, суспензированная и твердая удобрительная композиция.

Объект исследования: Фосфоритная мука Каратау месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 – 28%, фитосоединение железа растительного экстракта Juniperus и полученные на их основе суспензированная и твердая удобрительные композиции.
Цель работы: Исследование бескислотной технологии получения и изучение агрохимической эффективности суспензированной и твердой удобрительных композиций на основе фосфоритной муки Каратау месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 28%, аммиачной селитры и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus.
Метод и методология проведенных работ: 

Инновационность методологии научных исследований, используемых в данной работе, заключается в ее комплексности и правильном выборе методов химических, физико-химических, лабораторно-технологических исследований, обеспечивающих выполнение ее в полном объеме и достоверности полученных результатов.

Результаты работы и их новизна:

Исследованы физико-химические и товарные свойства твердой и суспензированной удобрительной композиции. Суспензированная удобрительная композиция имеет хорошие реологические характеристики – вязкость, плотность. Рентгенофазовым, электронно-микроскопическим, термическим методами анализа установлено, что продуктами взаимодействия фосфоритной муки месторождения Кок-Джон и аммиачной селитры является кальциевая селитра, аммоний и кальций фосфаты, которые являются основными источниками питания растений. Определена равновесная влажность твердой композиции при относительной влажности 40%, 60% и 80%, при которых она обладает хорошими товарными свойствами, характеризующиеся просеваемостью, диаметром сводообразующего отверстия, углом естественного откоса. Полученные результаты явились научной основой для выбора аппаратуры для сушки и грануляции, хранения, перевозки, механизированного внесения твердой композиции.

На основании проведенных исследований на укрупненной лабораторной установке определены следующие оптимальные технологические параметры получения твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,7; 1:0,5; 1:0,3: 

– массовое отношение СК:ТК=1:9, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15 и 20 мин, при которых выход гранул размером 1–4,0 мм составляет 79-85 масс.%, производительность установки – 15-20 кг/ч, влажность продукции 3,30 и 3,48 масс.%, прочность гранул 4,1-4,5 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15 и 10, просеваемость по Мерингу более 8 баллов, угол естественного откоса 29-35о; 

– массовое отношение СК:ТК=2:8, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15-20 мин, при которых выход гранул размером 1-4,0 мм – 73-83 масс.%, производительность установки – 5,5-10 кг/ч, влажность продукции 3,4-3,5 масс.%, прочность гранул 4,3 и 4,4 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15 и 10, просеваемость по Мерингу 8 и более 8 баллов, угол естественного откоса 30 и 34о.

– массовое отношение СК:ТК=3:7, время пребывания реагентов в реакционной зоне 20 мин, выход гранул размером 1-4,0 мм – 77-80 масс.%, производительность установки – 4,1-4,5 кг/ч, при которых влажность продукции 3,50-3,52 масс.%, прочность гранул 4,00-4,45 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15, просеваемость по Мерингу 8 баллов, угол естественного откоса 33-35о.
Изучены микробиологические и агрохимические характеристики твердой и суспензированной композиции, содержащие фитосоединение железа на посевах лука. Определено, что композиции, содержащие фитосоединение железа повышают численность азотфиксирующих, фосфатмобилизирующих, гетеротрофных бактерий и дрожжевых грибов и снижают содержание олиготрофов и денитрификаторов. Показана высокая агрохимическая эффективность композиции, что хорошо согласуется с микробиологическими исследованиями. За счет обеспечения растений дополнительными питательными элементами прибавка урожая в сравнении с эталоном составила 100 ц/га и 120 ц/га и экономический эффект - 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Новизна исследований.

Рентгенофазовым, электронно-микроскопическим, термическим методами анализа установлено химическое взаимодействие фосфоритной муки с аммиачной селитрой с образованием нитрата кальция, аммоний, кальций и магний фосфатов, которые являются научной основой обеспечения растений питательными азотом и пентаоксидом фосфора.

Определены равновесная влажность, высокая температура плавления и прочность гранул, хорошие физико-химические и товарные свойства, характеризующиеся просеваемостью, диаметром сводообразующего отверстия, углом естественного откоса, которые явились основой выбора аппаратуры для грануляции и условий сушки, хранения, перевозки и механизированного внесения в почву твердой композиции, при относительной влажности атмосферы в летние, осенние, весенние и зимние условий хранения. 

Показано, что композиции, содержащие фитосоединение железа повышают численность азотфиксирующих, фосфатмобилизирующих, гетеротрофных бактерий и дрожжевых грибов и снижают содержание олиготрофов и денитрификаторов, что послужило основой высокой агрохимической эффективности композиции на посевах лука. Прибавка урожая в сравнении с эталоном составила 100 ц/га и 120 ц/га и экономический эффект - 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Основные конструктивные, технологические и технико-эксплуатационные характеристики: Правильный выбор объектов и методов исследования проекта обеспечивают высокие показатели коммерческой привлекательности, инновационного потенциала и роли в обеспечении продовольственной безопасности Государства.

Степень внедрения: На основании проведенных технологических исследований на укрупненной лабораторной установке определены оптимальные технологические параметры получения суспензированной и твердой удобрительной композиции.

Рекомендации по внедрению: 

Оптимальные технологические параметры получения суспензированной и твердой удобрительной композиции на укрупненной лабораторной установке для апробации их в опытно-промышленных условиях. Проведение опытно-производственных и производственных работ по использованию удобрительных композиций на посевах сельскохозяйственных культур.

Область применения: Химическая технология, сельское хозяйство.

Экономическая эффективность или значимость работы:

На полевом опыте на посевах лука установлено, что суспензированная и твердая удобрительная композиции без фитосоединения железа в сравнении с эталоном, обеспечивает прибавку всего 10 ц/га и 15 ц/га, а сочетание их с фитосоединением железа 100 ц/га и 120 ц/га. При этом экономическая эффективность за счет снижения себестоимости в сравнении с эталоном без фитосоединения составляет 15 220 тенге/га и и 2 656 тенге/га, а за счет прибавки урожая – 50 000 тенге/га и 75 000 тенге/га. При сочетании суспензированной и твердой удобрительной композиции с фитосоединением железа имеет значение 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Прогнозные предложения о развитии объекта исследования: С учетом прогрессирующей деградацией земель, сложности и высоких энергозатрат получения фосфорсодержащих удобрений кислотной переработкой фосфатного сырья, низкого коэффициента использования пентаоксида фосфора удобрений и необходимостью получения высоких качественных урожаев с/х культур, рассматриваемая технология получения суспензированной и твердой удобрительной композиции заслуживает должного внимания в продолжении исследований в этом направлении.
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ОБОЗНАЧЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ

В настоящем отчете о НИР применены следующие обозначения и сокращения:
КПД - коэффициент полезного действия;

РЭМ - растрово-электронно-микроскопический;
СОМРО - режим обратно рассеянных электронов;
SEI - съемка во вторичных электронах;
ЭДС -энергодисперсионно-спектрометрический;
КОЕ – колониеобразующая единица;

АС – аммиачная селитра;

ФМ – фосфоритная мука;

ФСЖ – фитосоединение железа;

СК – суспензированная удобрительная композиция;

ТК – твердая удобрительная композиция;

АФ – аммофос.
Введение 

Оценка современного – состояния решаемой научно-технической проблемы

Дефицит усвояемого растением фосфора - глобальная проблема. Фосфор, являясь компонентом ключевых молекул - нуклеиновых кислот, фосфолипидов, связан со всеми системами преобразования энергии в живой клетке. Он принимает участие в контроле и регуляции главных ферментативных реакций и метаболических путей на уровне растительных клеток. Во многих типах почв фосфор находится в слабодоступных минеральной и органической формах [1, 2-9]. Его концентрация в почвенном растворе обычно низкая [3, 7, 9, 10], потому он является одним из наиболее труднодоступных почвенных макроэлементов, что часто ограничивает урожайность растений [11].

Таким образом, для получения высоких урожаев требуется внесение фосфорных удобрений. При интенсивной разработке месторождения фосфоритов могут истощиться приблизительно за 60-90 лет [12, 13]. Поэтому задача оптимизации фосфорного питания очень актуальна, ее решение видится как в увеличении доступности фосфора, так и в повышении эффективности его использования, что связано с фундаментальными исследованиями [14].

Ассортимент выпускаемых промышленностью минеральных удобрений в основном состоит из быстро растворимых туков коэффициент полезного действия которых составляет: для азотных и калийных удобрений 50-60%, фосфорных 15-20 в первые два года использования [15]. Низкий КПД минеральных удобрений ведет к нерациональному использованию сырья, действующего технологического оборудования, способствует загрязнению окружающей среды, приводит к потерям урожайности с/х культур.

В этой связи проблема разработки новых видов минеральных удобрений с повышенным коэффициентом использования питательных компонентов является одной из важнейших народнохозяйственных задач.

Касательно фосфорсодержащих удобрений, связанных со сложностью, энергоемкостью, высокой отпускной ценой и малой их эффективностью, получаемых по кислотной переработке фосфатного сырья, необходимы новые решения по упрощению технологии, снижению себестоимости и отпускной цены целевого продукта, а также повышению их агрохимической эффективности. 

Ранее в АО «Институт химических наук имени А.Б. Бектурова» в 2009-2011 гг. были проведены исследования [16] по переработке низкосортного фосфатного сырья с использованием энергии аммонийных солей. Далее в 2012-2014 гг. были проведены исследования теоретических основ и разработана бескислотная безотходная технология получения и изучены микробиологические, агрохимические и экономические характеристики новых форм фосфорсодержащих биоудобрений и композиций на основе низкосортных фосфоритов и биопрепаратов, содержащих фосфатмобилизирующие микроорганизмы [17]. Эти разработки не отвечают требованиям практики.
Основание и исходные данные для разработки темы
Недостаток разработанных технологий по [16, 17] заключается в низком содержании питательных элементов и снижением агрохимической эффективности удобрений при хранении более 4 месяцев.
Исходными данными для разработки проекта явились следующие сырьевые материалы - фосфоритная мука Каратау месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 - 28%, аммиачная селитра и фитосоединение железа растительного экстракта Juniperus.

Обоснование необходимости проведения НИР 

Для разработки технологии получения удобрительной композиции на основе аммиачной селитры с фосфоритной мукой месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 - 28%, необходимо:

- исследовать физико-химические и товарные свойства суспензированной и твердой удобрительной композиции;

- на укрупненной лабораторной установке определить оптимальные технологические параметры получения суспензированной и твердой удобрительной композиции;
- изучить микробиологические и агрохимические характеристики суспензированной и твердой композиции, содержащие фитосоединение железа на посевах лука. 
Сведения о планируемом научно-техническом уровне разработки, о патентных исследованиях и выводы из них
В литературе отсутствуют сведения о разработке технологии, агрохимической, микробиологической, экономической эффективности суспензированной и твердой удобрительной композиции на основе фосфоритной муки Каратау месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 28%, аммиачной селитры и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus.

Актуальность и новизна темы
В мировой практике отсутствуют конкретные разработки, обеспечивающие сохранение почвенного плодородия при применении минеральных удобрений. У них имеется ряд недостатков, имеющие огромное значение, для обеспечения полноценным питанием всевозрастающего населения нашей планеты, они связаны с сохранением почвенного плодородия, которые решаются в данном проекте.

Научная новизна темы ее связь с проведенными ранее исследованиями.

Рентгенофазовым, электронно-микроскопическим, термическим методами анализа установлено химическое взаимодействие фосфоритной муки с аммиачной селитрой с образованием нитрата кальция, аммоний, кальций и магний фосфатов, которые являются научной основой обеспечения растений питательными азотом и пентаоксидом фосфора.

Определены равновесная влажность, высокая температура плавления и прочность гранул, хорошие физико-химические и товарные свойства, характеризующиеся просеваемостью, диаметром сводообразующего отверстия, углом естественного откоса, которые явились основой выбора аппаратуры для грануляции и условий сушки, хранения, перевозки и механизированного внесения в почву твердой композиции, при относительной влажности атмосферы в летние, осенние, весенние и зимние условий хранения. 

Показано, что композиции, содержащие фитосоединение железа повышают численность азотфиксирующих, фосфатмобилизирующих, гетеротрофных бактерий и дрожжевых грибов и снижают содержание олиготрофов и денитрификаторов, что послужило основой высокой агрохимической эффективности композиции на посевах лука. Прибавка урожая в сравнении с эталоном составила 100 ц/га и 120 ц/га и экономический эффект - 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Связь данной работы с другими научно-исследовательскими работами Большой пробел исследований в научных школах мира в области получения фосфорсодержащих удобрений на основе фосфатного сырья заключался в низком коэффициенте полезного действия пентаоксида фосфора, который в условиях полевого земледелия не превышает 22%, а в условиях богарных земель 10%. Связь данной работы с другими научно-исследовательскими работами заключается в использовании фосфатного сырья, но для ее разложения использовалась энергия диссоциированной аммиачной селитры для повышения КПД пентаоксида фосфора и фитосоединения железа.
Цель работы. Исследование бескислотной технологии получения и изучение агрохимической эффективности суспензированной и твердой удобрительных композиций на основе фосфоритной муки Каратау месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 28%, аммиачной селитры и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus.
Задачи на 2019 г.
1 Исследование физико-химических и товарных свойств суспензированной и твердой композиции.
2 Проведение технологических исследований получения суспензированной и твердой удобрительных композиций месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 – 28% на укрупненной лабораторной установке.
3 Изучение микробиологических и агрохимических характеристик композиций, содержащих продукты химического взаимодействия фосфоритной муки месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 28%, аммиачной селитры, фитосоединения железа на полевом опыте на посеве лука.
ОСНОВНАЯ ЧАСТЬ
1 Выбор направления исследований и методики проведения НИР
1.1 Выбор направления исследований, обоснование направления исследований, методы решения задач и их сравнительная оценка 

Объектами исследований выбраны технология получения, исследование микробиологических и агрохимических эффективностей суспензированной и твердой удобрительной композиции на основе фосфоритной муки месторождения Кок-Джон, участка Аралтобе с содержанием Р2О5 - 28%, аммиачной селитры и фитосоединения железа.
Обоснование и методика проведения НИР
Выполнение целей и задач проекта:
1 Для определения реологических свойств суспензированной удобрительной композиции были применены методы по определению плотности и вязкости. Для изучения продуктов химического взаимодействия аммиачной селитры с фосфоритной мукой были использованы рентгенофазовый, электронно-микроскопический, термический методы физико-химического анализа. Для определения равновесной влажности твердой композиции при относительной влажности 40%, 60% и 80% использован эксикаторный метод. Для определения товарных качеств твердой удобрительной композиции за основу взяты просеваемость, диаметр сводообразующего отверстия, угол естественного откоса.

2 Для определения оптимальных технологических параметров получений суспезированной и твердой удобрительной композиции использована укрупненная лабораторная установка ТОО «Научно-производственное объединение «Ана Жер».

3 Для изучения микробиологических и агрохимических характеристик твердой и суспензированной композиции, содержащие фитосоединение железа на посевах лука применялись стандартные методики. 
Инновационность методологии научных исследований, используемых в данном проекте заключается в ее комплексности, что обеспечивает его выполнение и коммерциализацию разработки в кратчайшие сроки.

1.2 Методы исследования

1.2.1 Сырье и материалы
Аммофос – ГОСТ 18918-85;

Селитра аммиачная – ГОСТ 2-85;

Сульфат железа – ГОСТ 4148-78;

Фосфоритная мука фосфоритов Каратау, месторождения Кок-Джон, содержащая Р2О5 – 28%;
Растительный экстракт семейства Juniperus, предоставленный ТОО «Хазрат-Али-Акбар».

1.2.2 Методы определения химических, физико-химических и товарных свойств
Методы определения фосфатов: Удобрения минеральные. Метод определения фосфатов – ГОСТ 20851.2−75.
Методы определения плотности - ГОСТ 18995.1-73.

Методы определения кинематической вязкости и расчет динамической вязкости прозрачных и непрозрачных жидкостей – ГОСТ 33768-2015.
Рентгенофазовый анализ производили на аппарате D8 Advance (Bruker), Cu-Kα, напряжение на трубке 40 кв, ток 40ма. Обработка полученных дифрактограмм и расчет межплоскостных расстояний проводились с помощью программного обеспечения EVA. Расшифровка проб и поиск фаз проводились по программе Search/match с использованием базы порошковых дифрактометрических данных PDF-2 (ICDD). Ошибка полуколичественного анализа составляет 20% относительных. 

Электронно-микроскопические исследования: Анализы растровой электронной микроскопии и микроанализ проводили следующим образом, образцы для исследований приготавливались путем нанесения проб на электропроводящую углеродную двустороннюю клейкую ленты фирмы “НИССИН”. Пробы монтировались в латунных держателях на предметном столике микроанализатора заподлицо со срезом держателя образцов. Таким образом, создавались одинаковые экспериментальные условия наблюдения и измерения всех аншлифов. Монтаж отвечал перпендикулярному положению проб по отношению к пучку электронов.

Получение изображений проб на электронно-зондовом микроанализаторе JXA-8230 фирмы JEOL осуществлялось при ускоряющем напряжении 25 кВ, токе электронного пучка много меньше 1 нА и апертурной диафрагме №3. Такие условия съемки при малых увеличениях обеспечивают уверенное наблюдение и регистрацию частиц от долей микрона до сотен микрон. 

Для всех участков проб, выбранных для растрово-электронно-микроскопического (РЭМ) исследования применялся режим обратно рассеянных электронов (СОМРО), который дает более информативные изображения объектов по сравнению с режимом наблюдений и съемки во вторичных электронах (SEI). Основной особенностью РЭМ-контраста в режиме СОМРО является известный факт более яркого контраста частиц с бóльшим атомным номером по сравнению с частицами, составляющими общий фон [18, 19]. Это означает, что более светлые или яркие участки следует относить к тяжелым фракциям проб. 

Было получено по 4 микрофотографии увеличением X100 и X2000 для обеих проб и 2 результата энергодисперсионно-спектрометрического (ЭДС) картирования по элементам для участка с увеличением X2000. Сверх плана для пробы фосфоритной муки был сделан 1 ВДС микроанализ при увеличении X900, а также два точечных ЭДС анализа и одно ЭДС-картирование для увеличения X1000 для пробы твердой удобрительной композиции. 

Выбранный подбор методики наблюдения отвечает задаче характеризации проб с помощью рентгеноспектрального микроанализа по параметрам однородности и морфологии, концентрации и размерам частиц. Основными данными на всех РЭМ-снимках являются: увеличение, маркер, его длина в микронах, дата и время, а также режим наблюдения (СОМРО / SEI). Уверенная идентификация элементов начинается с углерода и выше. Водород, литий и бериллий детекторами прибора не регистрируются.
Термический анализ образцов проведен с использованием прибора синхронного термического анализа STA 449 F3 Jupiter. Нагрев проб осуществлялся со скоростью 3 оС/мин, в атмосфере высокоочищенного аргона 95 оС. Охлаждение велось до 50-30 оС со скоростью 6 оС/мин. Общий объем поступающего газа выдерживался в пределах 80 мл/мин. Обработка результатов, производилась посредством программного обеспечения NETZSCH Proteus.
Определение сорбции влаги [20, 21]. Гигроскопичность характеризует способность веществ поглощать влагу из воздуха. При большой гигроскопичности удобрения сильно слеживаются, ухудшается их сыпучесть и просеваемость, гранулы теряют свою прочность. Распространенная ее оценка – определение гигроскопической точки, которая выражается в %. 

Критерием оценки гигроскопичности зернистых и порошкообразных химических продуктов является гигроскопическая точка, определяемая статическим – эксикаторным методом Пестова Н.Е. 
Гигроскопическая точка соответствует относительной влажности воздуха (ha), при которой вещество не поглощает и не теряет влагу (равновесная относительная влажность). Следовательно, вещество поглощает влагу из воздуха, если ha>h и наоборот, вещество подсыхает, если h>ha. Скорость поглощения влаги удобрениями 

Q = K (ha – h),
где Q – масса влаги, поглощенной единицей поверхности вещества в единицу времени; К – коэффициент скорости поглощения влаги, выраженный в кг/(м2·ч) на один процент разности (ha – h). 

Относительная влажность атмосферы – 40, 60, 80 %, что соответствует Южным, Центральным и Северным регионам Республики Казахстан, создавалась путем введения в дистиллированную воду концентрированной серной кислоты и перемешиванием. Полученные растворы серной кислоты, соответствующие 40, 60, 80 % относительной влажности атмосферы, вводили в эксикаторы с притертой крышкой. В бюксы с притертой крышкой вносили навески исследуемых препаратов и после взвешивания на аналитических весах помещали в эксикаторы, где происходило поглощение влаги. Через каждые двое суток производили взвешивание бюксов с навесками до наступления равновесия – на 12–14 сут.

Однако определяемая этим методом гигроскопическая точка зависит от влажности продукта и не характеризует скорости поглощения влаги веществом. 
Определение товарных свойств 
Определение диаметра сводообразующего отверстия, просеваемости и угла естественного откоса. Диаметр сводообразующего отверстия определяют путем свободного пропускания порошкообразного продукта через отверстие диаметром 10–50 мм. Просеваемость удобрения определяют путем измерения времени, необходимого для высыпания 500 г навески копозиции из воронки под углом внутреннего конуса 60о, через отверстие 15 мм. Определение производят в баллах по Мерингу. Так, если 500 г удобрения вытекает из воронки в течение 0 – 15 сек, просеваемость удобрения оценивается баллом 10; при длительности вытекания от 15 до 20 сек просеваемость характеризуется величиной между 10 и 9 баллами; при времени вытекания от 20 до 30 сек – между 9 и 8 баллами. Наконец, при длительности высыпания навески больше 30 сек просеваемость удобрения составляет 8 баллов. Угол естественного откоса определяют путем высыпания вещества на горизонтальную, гладкую поверхность в виде конусообразной горки и замером образующегося угла. Угол между образующей и основанием этого конуса называется углом естественного откоса. Чем выше сыпучесть порошка, тем меньше угол естественного откоса. Угол естественного откоса у порошкообразных и гранулированных полимерных материалов находится, как правило, в интервале от 30 до 50°. Угол естественного откоса материалов с хорошей сыпучестью менее 40°. Этот показатель используют при проектировании складов, бункеров, транспортных устройств [22-25].
Диаметр сводообразующего отверстия определяют путем свободного пропускания порошкообразного продукта через отверстие диаметром 10–50 мм. Диаметр сводообразующего отверстия оказывает значительное влияние на выбор площади поперечного сечения выгрузного люка контейнера. Выгрузное отверстие с наибольшей площадью, при котором наблюдается сводообразование, называют сводообразующим отверстием. Определение просеваемости производят путем помещения 0,5 кг продукта в конус под наклоном в 60о к горизонту и определяют время выгрузки через отверстие 20 мм. Определение производят в баллах по Мерингу. 
Просеваемость – это способность удобрений проходить узкие щели воронки, не образуя сводов, не зависая. Это свойство оказывает основное влияние на процесс прохождения удобрений по поверхностям высевающих аппаратов. Угол естественного откоса определяют путем высыпания вещества на гладкую поверхность и замером образующегося угла с помощью угломерных инструментов. Углом естественного откоса является самый большой угол спуска по отношению к линии горизонта, при котором твердые удобрения могут храниться в кучах без растекания и скатывания. Его значение необходимо учитывать при закладке удобрения на хранение насыпью, при проектировке бункеров и складских помещений, подборе транспортных средств. 
Слеживаемость - склонность удобрения переходить в связное и уплотненное состояние, образовывать комки или сплошные слитые массы. При этом удобрение теряет свою сыпучесть. Методика определения слеживаемости заключается в помещении продукта в разъемный металлический цилиндр высотой 50 мм и диаметром 20 мм, и выдерживании его под нагрузкой 2 кг в течение 12 ч при температуре 80 оС с последующим визуальным определением комкуемости образцов.
1.2.3 Методы микробиологических исследований

Количественный учет отдельных физиологических групп микроорганизмов проводили методом разведений с последующим высевом на различные питательные элективные среды [26, 27]. Численность олиготрофных микроорганизмов учитывались на почвенном агаре на твердой среде Эшби [27], денитрификаторов – на жидкой среде Гильтая. 

Количественный учет микроорганизмов на жидких питательных средах (денитрификаторов) проводили с помощью таблицы Мак-Креди, составленной на основании методов вариационной статистики [26]. Численность микроорганизмов выражалась в млн. или тыс. КОЕ на 1 г сухой почвы.

Методика определения численности фосфатмобилизирующих бактерий 

1 г образца вносят в 10 мл стерильной дистиллированной воды, перемешивают до получения пульпы. Пульпу выдерживают в течение 10-15 мин и с осветленной поверхности аккуратно пипеткой берут 1 мл раствора для исследования. Данный раствор разбавляют в 5-7 раз и засевают на поверхность горохового агара и выдерживают в течение 5 дней при 25-28 оС. Производят определение численности фосфатмобилизирующих бактерий, которые выражаются в млн. или тыс. КОЕ на 1 г сухого образца.

2 Исследование физико-химических и товарных свойств суспензированной и твердой композиции 
Для исследований были взяты фосфоритная мука Каратау месторождения Кок-Джон (P2O5 – 28%) и твердая удобрительная композиция полученная на основе фосфоритной муки Каратау месторождения Кок-Джон, аммиачной селитры (N – 34%) и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus, при массовом отношении N:P2O5=1:0,5. 
Результаты рентгенофазового анализа представлены на рисунке 1 и в таблице 1.

На рисунке 1 представлены дифрактограммы фосфоритной муки Каратау и твердой удобрительной композиции.
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а - фосфоритная мука Каратау, б - твердая удобрительная композиция.

Рисунок 1 – Дифрактограммы фосфоритной муки Каратау и твердой удобрительной композиции
Таблица 1 – Результаты рентгенофазового анализа 
	Фосфоритная мука
	%
	Твердая удобрительная композиция
	%

	Фторапатит (Ca5(PO4)3F) 
	56,8
	Фторапатит (Ca5(PO4)3F)
	16,1

	Доломит (CaMg(CO3)2)
	22,2
	Аммиачная селитра (NH4NO3)
	26,2

	Кварц (SiO2)
	13,8
	Кварц (SiO2)
	4,2

	Кальцит (CaCO3)
	7,1
	Кальциевая селитра (Са(NO3)2·4Н2О)
	29,6

	
	
	Гидрофосфат аммония (NH4H(PO3)2)
	5,7

	
	
	Гидрофосфат кальция (СаНPO4), гидрофосфат магния (MgHPO4)
	8,1

	
	
	Дигидрофосфат кальция (Са(H2PO4)2), дигидрофосфат магния (Mg(H2PO4)2)
	10,1


Из таблицы 1 видно, что в фосфоритной муке Каратау месторождения Кок-Джон большую часть представляет фторапатит, доломит, кварц и кальцит. При смешивании фосфоритной муки с аммиачной селитрой происходит химическое взаимодействие с образованием водорастворимых кальциевой селитры, гидрофосфата аммония и усвояемых растением гидро- и дигидрофосфатов кальция и магния.

Результаты исследований хорошо согласуются с механизмом взаимодействия Са3(РО4)2 с NH4NO3:

2Са3(РО4)2 + 8NH4NO3 + 7H2O ( 
 (4Ca(NO3)2 + CaHPO4 + Ca(H2PO4)2 + 7NH4OH + NH4H2PO4                   (1)

2Са3(РО4)2 + 4NH4NO3 + 2H2O ( 2Ca(4NH3(2H2PO4(H2O + 4Ca(NO3)2      (2)
Ca(4NH3(2H3PO4(H2O ( CaNH4PO4 + NH4H2PO4 + 2NH4OH                       (3)
CaNH4PO4 + H2O ( CaHPO4 + NH4OH                                                          (4)
Ca(4NH3(2H2PO4(H2O + 3H2O ( Ca(H2PO4)2 + 4NH4OH                               (5)
На рисунке 2 представлены данные электронно-микроскопического анализа фосфоритной муки Каратау месторождения Кок-Джон и твердой удобрительной композиции. 
	а)
	б)
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а - фосфоритная мука Каратау, б - твердая удобрительная композиция.
Рисунок 2 – Данные электронно-микроскопического анализа

Фосфоритная мука представляет собой неоднородную смесь окислов (гидроокислов) алюмосиликатов, магния, фосфора, калия и кальция. Наблюдаются мелкие (около 1 мкм) частицы окислов железа, а также средние (около 20 мкм) частицы сульфата бария. Частицы имеют неправильную форму. В пробе наблюдаются следы меди и цинка. Общие размеры частиц основной фракции: от долей микронов до 192 мкм. Зачастую размеры частиц устанавливать затруднительно за счет того, что они имеют высокую липучесть друг с другом. Наблюдаются агломераты в небольшом интервале их размеров. 

Твердая удобрительная композиция представляет собой неоднородную смесь частиц соли кальция фосфорной кислоты с азотсодержащим наполнителем, где также присутствуют алюмосиликаты. Основная доля мелких частиц имеет неправильную форму и составляют агломераты размерами около 10 мкм. Зачастую размеры частиц устанавливать затруднительно за счет того, что частицы имеют высокую липучесть друг с другом. 

Структурные отличия от фосфоритной муки свидетельствуют об образовании новых фаз, которыми являются кальциевая селитра, моно-, дигидрофосфаты кальция магния и др. Общие размеры частиц основной фракции: от долей микронов до 500 мкм. Азотсодержащий наполнитель характеризуется наличием пор размерами до долей микрона до 4,2 мкм.
Результаты термического анализа образцов приведены на рисунке 3, 4.
На рисунке 3 приведены термические кривые ДТА, ДТГ, ТГ фосфоритной муки. В процессе нагрева пробы до 200 оС на кривой ДТА (рисунок 3, а) термических эффектов выявлено не было. 
	а)
	б)
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а - фосфоритная мука Каратау, б - фосфоритная мука, с использованием ТГ-держателя.
Рисунок 3 – Данные термического анализа фосфоритной муки
Кривая ТГ демонстрирует плавное снижение, начиная с 50°С вплоть до окончания нагрева. На кривой ДТГ проявились слабый минимум при 27,4°С, а также растянутый минимум при 109,5°С. Первый может отражать удаление какой-либо летучей примеси, второй - удаление адсорбированной влаги.
Для получения дополнительной информации навеска этой пробы величиной в 1,5 г была нагрета до тех же 200 оС со скоростью 5 оС/мин, но с использованием ТГ-держателя (рисунок 3, б). Он позволяет более точно определить изменения массы в процессе нагрева и охлаждения изучаемых объектов, приведены кривые ТГ, ДТГ и ДТА, полученные в ходе нагрева пробы фосфоритной муки с использованием вышеназванного режима. Видно, что на кривой ТГ нет перегибов, на кривой ДТА нет никаких эффектов, на кривой ДТГ можно выделить растянутый минимум при 106 оС, отражающий дегидратацию.

Данные термического анализа твердой удобрительной композиции приведены на рисунке 4.
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а – твердая удобрительная композиция б - твердая удобрительная композиция, с использованием ТГ-держателя.
Рисунок 4 – Данные термического анализа твердой удобрительной композиции

На рисунке 4, а приведены термические кривые, связанные с изменением массы - ТГ, ДТГ, ДТА, удобрительной композиции, где на кривой ДТА проявились интенсивные эндотермические эффекты с максимальным развитием при 66,3°С, 100,4°С, 137,5°С, 171,4°С. Все эффекты относятся к проявлению Са(NO3)2·4Н2О, развиты на фоне перманентно снижающейся массы навески. Первые три эффекта (66,3°С, 100,4°С, 137,5°С) отражают плавление Са(NO3)2·4Н2О, последовательная потеря ее кристаллогидратной воды и переход аммиачной селитры из ромбической модификации (IV) в ромбическую же модификацию (III), но с другими параметрами ячейки. При 100,4 оС идет переход из ромбической модификации (III) в тетрагональную (II), при 137,5°С - переход из тетрагональной модификации в кубическую (I). Последний эффект (171,4 оС) – эффект образования полифосфатов кальция. После него масса навески убывала более интенсивно. Объясняется это начинающимся процессом декомпозиции, максимум которого приходится приблизительно на 250°С. В ходе нагрева до 200 оС проба вспенивается и поднимается в тигле.
На рисунке 4, б приведены термические кривые, связанные с изменением массы - ТГ, ДТГ, ДТА, dДТА. Данная проба, как и предыдущая, была прогрета до 200 оС со скоростью 5 оС/мин еще раз с использованием держателя ТГ. Величина навески составила 1,5 г. На кривой ДТГ четко проявился минимум при 109,5°С, отражающий удаление адсорбированной влаги. На кривой ДТА проявились не все полиморфные переходы. Весь ряд превращений отразился только на кривой dДТА. Новых эффектов выявлено не было. 

В таблице 2 приведены данные реологических характеристик суспензированной удобрительной композиции.

Таблица 2 – Реологические характеристики суспензированной удобрительной композиции при 25 оС
	Отношение N:P2O5
	Вязкость, мПа·с
	Плотность, г/см3
	Значение рН

	1:0,7
	100
	1,354
	4,7

	1:0,5
	80
	1,340
	4,7

	1:0,3
	49,5
	1,310
	4,5


Из полученных данных следует, что суспензированная удобрительная композиция обладает хорошими реологическими свойствами.

Физико-химические и товарные свойства твердой удобрительной композиции размером частиц 1-4 мм в зависимости от ее влагосодержания и относительной влажности атмосферы представлены в таблице 3. 

Таблица 3 – Прочность гранул, диаметр сводообразующего отверстия, просеваемость, угол естественного откоса твердой удобрительной композиции в зависимости от относительной влажности атмосферы и влагосодержания твердой удобрительной композиции

	Относительная влажность атм., %
	Равновесная влажность, %
	Прочность гранул, кг/см2
	Диаметр сводообразующего отверстия, мм
	Просеваемость по Мерингу, баллы
	Угол естественного откоса, градус

	N:Р2О5=1:0,7

	40
	3,4
	4,4
	10
	более 8
	33

	60
	3,8
	4,1
	20
	8
	35

	80
	4,1
	3,7
	25
	8
	36

	N:Р2О5=1:0,5

	40
	3,6
	4,3
	15
	более 8
	34

	60
	4,0
	3,8
	25
	8
	36

	80
	4,2
	3,5
	25
	8
	37

	N:Р2О5=1:0,3

	40
	3,8
	4,1
	20
	8
	36

	60
	4,2
	3,5
	25
	8
	37

	80
	4,5
	3,0
	25
	8
	39


Из полученных данных следует, что твердая удобрительная композиция при летних, осенне-весенних и зимних условиях хранения обладает хорошими товарными свойствами, характеризующиеся диаметром сводообразующего отверстия 10-25 мм, просеваемостью по Мерингу 8 баллов и углом естественного 33-39 о. 

3 Исследование технологии получения и изучения свойств суспензированной и твердой композиции
3.1 Проведение технологических исследований суспензированной удобрительной композиции на укрупненной лабораторной установке 

Исследование технологии получения суспензированной удобрительной композиции осуществляли на укрупненной лабораторной установке, приведенной на рисунке 5. В реакторе 1, снабженный мешалкой, получают пульпу удобрительной композиции на основе аммиачной селитры и фосфорита Каратау месторождения Кок-Джон участка Аралтобе при температуре 45-50 оС и продолжительности процесса 2-3 ч. Полученная пульпа через вентиль 2 поступает в емкость 3, для смешивания пульпы с фитосоединением железа растительного экстракта Juniperus, откуда продукт насосом 4 подается в сборник-хранилище 5 суспензированной удобрительной композиции.
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1 – реактор; 2 – вентиль; 3 – узел смешивания; 4 – насос; 5 – сборник-хранилище.
Рисунок 5 – Укрупненная лабораторная установка для получения суспензированной удобрительной композиции 

Для исследования технологии получения суспензированной удобрительной композиции были выбраны следующие входные параметры: массовое отношение N:Р2О5 равное 1:0,7; 1:0,5; 1:0,3; количество фитосоединения железа 0,5% от массы конечного продукта; концентрация раствора 60%; температура в реакционной зоне 50±1 оС; отбор проб для определения водорастворимой и цитратно-растворимой форм пентаоксида фосфора проводили через 30 мин в течении 3 ч.

Обоснование входных параметров: 

- массовое отношение N:Р2О5 равное 1:0,7; 1:0,5; 1:0,3 обусловлено необходимым соотношением питательных азота и пентаоксида фосфора при формировании ткани растений; 

- концентрация раствора 60% const - является оптимальной обеспечивающей ее перевозку, хранение, внесение при хороших реологических характеристиках;

- выбор температуры 50±1 оС обусловлен снижением затрат на теплоноситель;

- продолжительность реакции 3 ч и отбор проб через 30 мин определяет динамику и максимальную степень образования усвояемых форм пентаоксида фосфора.

Выходные параметры: водорастворимая, цитратно-растворимая и усвояемая форма пентаоксида фосфора; реологические свойства.

Обоснование выходных параметров:
- водорастворимая, цитратно-растворимая и усвояемая форма пентаоксида фосфора являются основой агрохимической эффективности удобрений;
- реологические свойства определяют завершение процесса взаимодействия аммиачной селитры с фосфоритной мукой и образованием конечных продуктов - водорастворимых солей.

В таблице 4 приведена динамика образования водорастворимой, цитратно-растворимой и усвояемой форм Р2О5 при температуре 50 оС, концентрации 60% в зависимости от отношения N:Р2О5 и времени. Из полученных данных следует, что образование водо-, цитраторастворимых фосфатов завершается в течении 2,5 ч, что согласуется ранее проведенными лабораторными исследованиями.
Таблица 4 – Динамика образования усвояемых форм пентаоксида фосфора во времени при температуре 50оС и концентрации 60%
	Отношение

N:Р2О5
	Содержание Р2О5
	Выход усвояемых форм пентаоксида фосфора в зависимости от времени, %

	
	
	продолжительность реакции, ч

	
	
	1,5
	2
	2,5
	3

	1:0,7

N=11,9%

Р2О5=8,3%
	P2O5водн.
	24,8
	27,8
	33,6
	33,5

	
	P2O5ц.р.
	28,0
	34,1
	41,3
	41,2

	
	P2O5усв.
	52,8
	61,9
	74,9
	74,7

	1:0,5

N=13,8%

Р2О5=6,9%
	P2O5водн.
	26,2
	28,5
	33,3
	33,2

	
	P2O5ц.р.
	28,5
	35,0
	44,5
	44,5

	
	P2O5усв.
	54,7
	63,5
	77,8
	77,7

	1:0,3 

N=16,7%

Р2О5=4,9%
	P2O5водн.
	27,0
	30,3
	35,4
	35,3

	
	P2O5ц.р.
	29,3
	36,0
	45,5
	45,4

	
	P2O5усв.
	57,2
	66,3
	80,9
	80,7


В таблице 5 приведены данные реологических характеристик смеси водного раствора аммиачной селитры и фосфоритной муки во времени. Полученные данные хорошо согласуются с динамикой образования усвояемых форм пентаоксида фосфора, о чем свидетельствуют полученные результаты при 2,5 и 3 ч.

Таблица 5 – Изменение реологических характеристик смеси водного раствора аммиачной селитры и фосфоритной муки во времени 
	Отношение N:P2O5
	Вязкость, мПа·с
	Плотность, г/см3
	Значение рН

	
	время, ч
	время, ч
	время, ч

	
	1,5
	2,5
	3
	1,5
	2,5
	3
	1,5
	2,5
	3

	1:0,7
	130
	100
	100,2
	1,671
	1,354
	1,354
	4,5
	4,7
	4,75

	1:0,5
	105
	80
	80,5
	1,553
	1,340
	1,340
	4,4
	4,7
	4,7

	1:0,3
	92
	49,5
	50
	1,498
	1,310
	1,310
	4,1
	4,5
	4,5


Оптимальным временем получения суспензированной удобрительной композиции является 2,5 ч, при котором наблюдается максимальный выход усвояемых форм пентаоксида фосфора и хорошие ее реологические свойства.

3.2 Исследование технологии получения твердой удобрительной композиции на укрупненной лабораторной установке 

Исследование технологии получения твердой удобрительной композиции проводили на укрупненной лабораторной установке, представленной на рисунке 6. 
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1 – реактор; 2 – вентиль; 3 – хранилище; 4 – насос; 5 – напорная емкость; 6 – калибровочный вентиль; 7 – шнековый смеситель-гранулятор; 8 – бункер-дозатор; 9 – классификатор; 10 – калорифер.
Рисунок 6 – Укрупненная лабораторная установка для получения твердой удобрительной композиции 

В реакторе 1, снабженный мешалкой при температуре 45-50 оС и времени 2-3 ч, получают пульпу удобрительной композиции на основе аммиачной селитры и фосфорита Каратау месторождения Кок-Джон участка Аралтобе. Полученная пульпа через вентиль 2 поступает в емкость - хранилище 3, куда подается фитосоединение железа. Суспензированная удобрительная композиция посредством насоса 4 подается в напорный бак 5. Из напорного бака композиция через вентиль-расходомер 6 поступает в шнековый смеситель-гранулятор 7, где распыляется на завесу мелкой фракции композиции поступающей из бункера дозатора 8, куда она подается после классификатора 9. Температура в смесителе-грануляторе 75-85оС поддерживается воздухом, поступающего из калорифера 10.

Для исследования технологии получения твердой удобрительной композиции выбраны следующие постоянные, входные, выходные параметры, которые являются основой определения оптимальных технологических параметров получения качественной продукции с хорошими физико-химическими, товарными свойствами. Эти результаты были получены на основе исследований, проведенных в 2018 г.
Постоянные параметры:

- массовое отношение N:Р2О5 равное 1:0,7; 1:0,5; 1:0,3 обусловлено необходимым соотношением питательных азота и пентаоксида фосфора при формировании ткани растений; 

- количество фитосоединения железа 0,5% от массы конечного продукта, обусловлено высокой агрохимической эффективностью композиции;

- температура получения суспензированной композиции, содержащей фитосоединение железа – 50 оС;
- температура получения твердой удобрительной композиции, содержащей фитосоединение железа – 80 оС.

Входные параметры исследований: 

- массовое отношение суспензированной композиции к твердой композиции (СК:ТК) равное 1:9; 2:8; 3:7;

- время пребывания реагентов в реакционной зоне – 10-30 мин. 

Обоснование входных параметров: 

- массовое отношение СК:ТК равное 1:9; 2:8; 3:7 обусловлено определением оптимального времени сушки и максимальным выходом гранулированного продукта с хорошими физико-химическими и товарными свойствами; 

- температура получения ТК, содержащей фитосоединение железа – 80 оС и время пребывания реагентов в реакционной зоне – 10-30 мин, связано температурой в реакционной зоне и времени пребывания реагентов в существующих оборудованиях грануляции и сушки удобрений;

Выходными параметрами при определении оптимальных технологических параметров получения твердой удобрительной композиции явились: выход гранул размером 1–4 мм, влажность продукции, прочность гранул, диаметр сводообразующего отверстия, просеваемость по Мерингу, угол естественного откоса.

Обоснование выходных параметров: 

- гигроскопические характеристики – равновесная влажность, при атмосферной влажности 40%, 60%, 80%, обусловлена необходимостью определения остаточного количества влаги в процессе сушки продукции. При N:Р2О5=1:0,7 равновесная влажность при относительной влажности атмосферы 40% равна 3,4 масс.% влаги, 60% - 3,8 масс.% влаги, 80% - 4,1 масс.%. При отношении N:Р2О5=1:0,5 равновесная влажность при относительной влажности атмосферы 40% равна 3,6 масс.% влаги, 60% - 4,0 масс.% влаги, 80% - 4,2 масс.%. При отношении N:Р2О5=1:0,3 равновесная влажность при относительной влажности атмосферы 40% равна 3,8 масс.% влаги, 60% - 4,2 масс.% влаги, 80% - 4,5 масс.% влаги;
- товарные свойства – просеваемость, угол естественного откоса, диаметр сводообразующего отверстия имеет прямую пропорциональность к гигроскопическим характеристикам твердой композиции, определяющие прочность гранул, условия гранулообразования, перевозки, хранения и механизированного внесения в почву твердой удобрительной композиции. 

Физико-химические и товарные свойства твердой удобрительной композиции размером частиц 1-4 мм в зависимости от ее влагосодержания и относительной влажности атмосферы представлены в таблице 6. 

Таблица 6 – Прочность гранул, диаметр сводообразующего отверстия, просеваемость, угол естественного откоса твердой удобрительной композиции (размер частиц 1-4 мм) в зависимости от относительной влажности атмосферы и влагосодержания твердой удобрительной композиции

	Относительная влажность атм., %
	Влажность удобрения, %
	Прочность гранул, кг/см2
	Диаметр сводообразующего отверстия, мм
	Просеваемость по Мерингу, баллы
	Угол естественного откоса, градус

	N:Р2О5=1:0,7

	40
	3,4
	4,4
	10
	более 8
	33

	60
	3,8
	4,1
	20
	8
	35

	80
	4,1
	3,7
	25
	8
	36

	N:Р2О5=1:0,5

	40
	3,6
	4,3
	15
	более 8
	34

	60
	4,0
	3,8
	25
	8
	36

	80
	4,2
	3,5
	25
	8
	37

	N:Р2О5=1:0,3

	40
	3,8
	4,1
	20
	8
	36

	60
	4,2
	3,5
	25
	8
	37

	80
	4,5
	3,0
	25
	8
	39


Из полученных данных следует, что твердая удобрительная композиция при летних, осенних, весенних и зимних условиях хранения обладает хорошими товарными свойствами, характеризующиеся диаметром сводообразующего отверстия 10-25 мм, просеваемостью по Мерингу 8 баллов и углом естественного 33-39 о. 

Сушка и грануляция твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,7
Массовое отношение суспензированной к твердой удобрительной композиции (СК:ТК) равно 1:9; 2:8; 3:7, температура 80 оС. 

В таблице 7 приведены технологические параметры исследований получения твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,7.

При массовом отношении СК:ТК=1:9 и времени пребывания реагентов в реакционной зоне 5-10 мин выход гранул размером 1-4 мм составляет всего 56-63%, а оставшаяся продукция имеет размер частиц менее 1 мм. При этом производительность установки составляет 50 и 27 кг/ч, влажность продукции 3,5 и 3,6 масс.%, прочность гранул 4,35 и 4,30 кг/см2, твердая композиция обладает хорошими товарными свойствами. Однако выход гранул размером 1-4 мм менее 70% не отвечают требованиям стандарта грануляции продукции. 

Оптимальным является время пребывания реагентов в реакционной зоне 15 и 20 мин. В этих условиях выход гранул размером 1-4 мм 82% и 85%, производительность 20 и 17,3 кг/ч, влажность продукции 3,45% и 3,30%, прочность гранул 4,40 и 4,45 кг/см2, продукт обладает хорошими товарными свойствами.
При массовом отношении СК:ТК=2:8 и времени пребывания реагентов в реакционной зоне 5-10 мин процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость.

Оптимальным является время пребывания реагентов в реакционной зоне 15-20 мин. В этих условиях выход гранул размером 1-4 мм 79 и 83%, производительность 10 и 6 кг/ч, влажность продукции 3,5 и 3,4%, прочность гранул 4,38 и 4,40 кг/см2, продукт обладает хорошими товарными свойствами. 

При массовом отношении СК:ТК=3:7 и времени пребывания реагентов в реакционной зоне 5-15 мин процесс не осуществим. При времени пребывания 20 мин выход гранул размером 1-4 мм составляет 80%, производительность 4,5 кг/ч, влажность продукции 3,5%, прочность гранул 4,45 кг/см2, продукт обладает хорошими товарными свойствами. 
Сушка и грануляция твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,5 и N:Р2О5=1:0,3
В таблицах 8 и 9 представлены результаты технологических исследований получения твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,5 и N:Р2О5=1:0,3. Из полученных данных следует, что по мере повышения массового отношения N:Р2О5 наблюдается не значительное снижение производительности установки и товарных характеристик твердой удобрительной композиции.
Таблица 7 – Результаты технологических исследований получения твердой удобрительной композиции при N:Р2О5=1:0,7


	Входные параметры
	Выходные параметры

	массовое отношение СК:ТК
	время пребывания реагента в реакционной зоне, мин
	выход гранул, размером 

1-4мм, %
	производительность установки, кг/ ч
	влажность продукции, %
	прочность гранул, кг/см2
	диаметр сводооб-разующего отверстия гранул размером 1-4мм, мм
	просеваемость по Мерингу гранул, размером 

1-4мм, балл
	угол естественного откоса гранул, размером 

1-4мм, град.

	1:9
	5
	56
	50
	3,50
	4,35
	15
	8
	35

	
	10
	63
	27
	3,60
	4,30
	15
	8
	34

	
	15
	82
	20
	3,45
	4,40
	15
	более 8
	32

	
	20
	85
	17,3
	3,30
	4,45
	10
	более 8
	29

	2:8
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	79
	10
	3,50
	4,38
	15
	8
	32

	
	20
	83
	6
	3,40
	4,40
	10
	более 8
	30

	3:7
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	

	
	20
	80
	4,5
	3,50
	4,45
	15
	8
	33



Таблица 8 – Результаты технологических исследований получения твердой удобрительной композиции при N:Р2О5=1:0,5

 

	Входные параметры
	Выходные параметры

	массовое отношение СК:ТК
	время пребывания реагента в реакционной зоне, мин
	выход гранул, размером 

1-4мм, %
	производительность установки, кг/ ч
	влажность продукции, %
	прочность гранул, кг/см2
	диаметр сводооб-разующего отверстия гранул размером 1-4мм, мм
	просеваемость по Мерингу гранул, размером 

1-4мм, балл
	угол естественного откоса гранул, размером 

1-4мм, град.

	1:9
	5
	54
	49
	3,52
	4,25
	15
	8
	36

	
	10
	60
	25
	3,60
	4,00
	15
	8
	35

	
	15
	80
	18
	3,47
	4,30
	15
	более 8
	33

	
	20
	82
	16
	3,32
	4,50
	10
	более 8
	30

	2:8
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	75
	9,2
	3,49
	4,37
	15
	8
	33

	
	20
	79
	5,8
	3,42
	4,40
	10
	более 8
	31

	3:7
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	

	
	20
	79
	4,3
	3,51
	4,25
	15
	8
	34


Таблица 9 – Результаты технологических исследований получения твердой удобрительной композиции при N:Р2О5=1:0,3

 

	Входные параметры
	Выходные параметры

	массовое отношение СК:ТК
	время пребывания реагента в реакционной зоне, мин
	выход гранул, размером 

1-4мм, %
	производительность установки, кг/ ч
	влажность продукции, %
	прочность гранул, кг/см2
	диаметр сводооб-разующего отверстия гранул размером 1-4мм, мм
	просеваемость по Мерингу гранул, размером 

1-4мм, балл
	угол естественного откоса гранул, размером 

1-4мм, град.

	1:9
	5
	53
	47
	3,51
	4,00
	15
	8
	37

	
	10
	58
	26
	3,59
	3,80
	15
	8
	36

	
	15
	79
	17
	3,48
	4,10
	15
	более 8
	34

	
	20
	80
	15
	3,35
	4,30
	10
	более 8
	31

	2:8
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	73
	8,7
	3,5
	4,30
	15
	8
	34

	
	20
	77
	5,5
	3,45
	4,35
	10
	более 8
	32

	3:7
	5
	процесс неосуществим из-за влажности продукции, превышающей влагоемкость

	
	10
	

	
	15
	

	
	20
	77
	4,1
	3,52
	4,00
	15
	8
	35


На основании проведенных исследований определены следующие оптимальные технологические параметры получения твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,7; 1:0,5; 1:0,3: 

– массовое отношение СК:ТК=1:9, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15 и 20 мин, выход гранул размером 1–4,0 мм равен 79-85 масс.%, производительность установки составляет 15-20 кг/ч, влажность продукции равна 3,30 и 3,48 масс.%, при этом прочность гранул имеет значение 4,1-4,5 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия - 15 и 10, просеваемость по Мерингу более 8 баллов, угол естественного откоса - 29-35о; 

– массовое отношение СК:ТК=2:8, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15-20 мин, при которых выход гранул размером 1-4,0 мм равен 73-83 масс.%, производительность установки – 5,5-10 кг/ч, влажность продукции - 3,4-3,5 масс.%, прочность гранул - 4,3 и 4,4 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия - 15 и 10, просеваемость по Мерингу 8 и более 8 баллов, угол естественного откоса - 30 и 34о.

– массовое отношение СК:ТК=3:7, время пребывания реагентов в реакционной зоне 20 мин, выход гранул размером 1-4,0 мм составляет 77-80 масс.%, производительность установки – 4,1-4,5 кг/ч, при которых влажность продукции - 3,50-3,52 масс.%, прочность гранул - 4,00-4,45 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия равна 15, просеваемость по Мерингу 8 баллов, угол естественного откоса - 33-35о.
4 Изучение микробиологических и агрохимических характеристик суспензированной и твердой композиции на полевом опыте на посеве лука
4.1 Условия и схема полевого опыта
На опытном участке ТОО «Научно-производственное объединение «Ана Жер», расположенный в Сайрамском районе Туркестанской области был заложен полевой опыт с трехкратной повторностью на посевах лука, акт испытаний приведен в Приложении А. Опыт размещен в один ярус размер делянок 0,3 га всего 1,8 га. Основная вспашка на опытном участке проведена 22 марта 2019 г. Боронование проведено 04 апреля 2019 г. вслед за ним чизелевание с внесением удобрений. Количество удобрений в пересчете на N – 100 кг/га, Р2О5 – 50 кг/га.

Сев семян проводили 12 апреля 2019 г. Агротехника опыта общепринятая для Сайрамского района Туркестанской области.

Схема полевого опыта приведена в таблице 10. Количество удобрений: смесь аммиачной селитры и аммофоса составляет, 253 кг/га и 108 кг/га соответственно; твердой удобрительной композиции – 435 кг/га; суспензированной - 696 л/га; 435 кг/га твердой композиции и 2,1 л/га фитосоединения железа; 60% суспензированной удобрительной композиции – 696 л/га и 2,1 л/га фитосоединения железа. Удобрения вносили перед поливом в фазах 3-4 настоящих листьев 25%, 6-7 настоящих листьев 40%, в начале образования луковиц 35%.

Таблица 10 – Схема полевого опыта

	Варианты
	Фазы развития растений
	Количество вносимых удобрений, кг(л)/га

	
	
	АС
	АФ
	тверд. композ АС и ФМ 
	суспенз АС и ФМ 
	твердая АС и ФМ с ФСЖ
	суспенз АС, ФМ и ФСЖ

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	Контроль
	3-4 настоящих листьев
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	
	6-7 настоящих листьев
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	
	начало образования луковиц
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	Эталон – АС+аммофос 

N:Р2О5 =1:0,5

N – 100 кг/га

Р2О5 – 50 кг/га
	3-4 настоящих листьев
	63,25
	27
	
	
	
	

	
	6-7 настоящих листьев
	101,2
	43,2
	
	
	
	

	
	начало образования луковиц
	88,55
	37,8
	
	
	
	

	Твердая удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ

N:Р2О5 =1:0,5

N – 100 кг/га

Р2О5 – 50 кг/га
	3-4 настоящих листьев
	
	
	108,75
	
	
	

	
	6-7 настоящих листьев
	
	
	174,00
	
	
	

	
	начало образования луковиц
	
	
	152,25
	
	
	

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ N:Р2О5 =1:0,5

N – 100 кг/га

Р2О5 – 50 кг/га
	3-4 настоящих листьев
	
	
	
	174
	
	

	
	6-7 настоящих листьев
	
	
	
	278,4
	
	

	
	начало образования луковиц
	
	
	
	243,6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	Продолжение таблицы 10 

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	Твердая удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ (2%)

N:Р2О5 =1:0,5

N – 100 кг/га

Р2О5 – 50 кг/га
	3-4 настоящих листьев
	
	
	
	
	108,75
	

	
	6-7 настоящих листьев
	
	
	
	
	174,00
	

	
	начало образования луковиц
	
	
	
	
	152,25
	

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ (60%)

N:Р2О5 =1:0,5

N – 100 кг/га

Р2О5 – 50 кг/га
	3-4 настоящих листьев
	
	
	
	
	
	174

	
	6-7 настоящих листьев
	
	
	
	
	
	278,4

	
	начало образования луковиц
	
	
	
	
	
	243,6


Ниже представлены данные микробиологических исследований почвы, после результатов агрохимической и экономической эффективности стандартных удобрений и удобрительных композиций на основе фосфоритной муки, аммиачной селитры и фитосоединения железа.

4.2 Микробиологические характеристики полевого опыта 

Для микробиологических исследований отбор почвенных образцов провели 26 мая 2019 г. в фазу 2-3 настоящих листьев. Полученные результаты представлены в таблице 11.

Микробиологические исследования показали следующие результаты, по численности почвенных микроорганизмов, млн. КОЕ в 1,0 г почвы: свободноживущие бактерии (азотфиксирующие) – контроль – 0,39; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,42; твердая удобрительная композиция – 0,48; суспензированная удобрительная композиция - 0,49; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,55; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,69; фосфатмобилизирующие бактерии – контроль – 0,55; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,57; твердая удобрительная композиция – 0,60; суспензированная удобрительная композиция - 0,65; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,53; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,62; гетеротрофные бактерии, дрожжевые грибы - контроль – 0,68; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,72; твердая удобрительная композиция – 0,78; суспензированная удобрительная композиция – 0,78; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,1; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,2; олиготрофы – контроль – 7,50; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 12,8; твердая удобрительная композиция – 10,1; суспензированная удобрительная композиция – 10,3; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 8,5; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 8,0; денитрификаторы – контроль – 6,3; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 16,1; твердая удобрительная композиция – 10,5; суспензированная удобрительная композиция – 10,6; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 7,1; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 7,2.

Таблица 11 – Микробиологические исследования почвенных образцов 
	Варианты
	Численность почвенных микроорганизмов,

млн. КОЕ в 1,0 г почвы

	
	свободноживущие
	фосфатмобилизирующие
	гетеротрофные бактерии, дрожжевые грибы
	олиготрофы
	денитрификаторы

	Контроль – почва
	0,39
	0,55
	0,68
	7,5
	6,3

	Эталон – Почва+АС+аммофос 
	0,42
	0,57
	0,72
	12,8
	16,1

	Твердая композиция полученная на основе АС и ФМ
	0,48
	0,60
	0,78
	10,1
	10,5

	Суспензированная композиция полученная на основе АС, ФМ
	0,49
	0,65
	0,78
	10,3
	10,6

	Твердая композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	1,55
	1,53
	1,1
	8,5
	7,1

	Суспензированная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	1,69
	1,62
	1,2
	8,0
	7,2


Из полученных данных следует, что если в эталоне и в вариантах твердой и суспензированной композиции на основе аммиачной селитры и фосфоритной муки месторождения Кок-Джон численность свободоживущих бактерий имеют значение 0,42-0,49 млн. КОЕ в 1,0 г почвы, то сочетание композиций с фитосоединением железа способствуют повышению ее значения в 3,3-3,5 раза (1,55 и 1,69 млн. КОЕ в 1,0 г почвы). Аналогичная закономерность наблюдается в повышении численности фосфатмобилизирующих (2,49-2,68 раза) и гетеротрофных бактерий, дрожжевых грибов (1,50-1,53 раза). 

Наблюдается обратная закономерность снижения численности олиготрофов, минерализующих гумус в 1,2-1,6 раза и денитрификаторов 1,5-2,3 раза при сочетании композиции с фитосоединением железа.

Полученные результаты являются научной основой обеспечения растений дополнительным питанием и сохранения почвенного плодородия.

Для микробиологических исследований отбор почвенных образцов провели 3 июля 2019 г. в фазу 7-9 настоящих листьев. Полученные результаты представлены в таблице 12.

Таблица 12 – Микробиологические исследования почвенных образцов 
	Варианты
	Численность почвенных микроорганизмов,

млн. КОЕ в 1,0 г почвы

	
	свободноживущие
	фосфатмобилизирующие
	гетеротрофные бактерии, дрожжевые грибы
	олиготрофы
	денитрификаторы

	Контроль – почва
	0,41
	0,53
	0,64
	7,3
	6,0

	Эталон – Почва+АС+аммофос 
	0,43
	0,58
	0,70
	12,5
	15,9

	Твердая композиция полученная на основе АС и ФМ
	0,45
	0,61
	0,76
	10,0
	10,8

	Суспензированная композиция полученная на основе АС, ФМ
	0,48
	0,66
	0,77
	10,1
	10,5

	Твердая композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	1,56
	1,51
	1,20
	8,3
	7,0

	Суспензированная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	1,72
	1,59
	1,28
	7,9
	7,0


Микробиологические исследования почвенных образцов показали следующие результаты по численности почвенных микроорганизмов, млн. КОЕ в 1,0 г почвы: свободноживущие бактерии (азотфиксирующие) – контроль – 0,41; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,43; твердая удобрительная композиция – 0,45; суспензированная удобрительная композиция - 0,48; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,56; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,72; фосфатмобилизирующие бактерии – контроль – 0,53; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,58; твердая удобрительная композиция – 0,61; суспензированная удобрительная композиция - 0,66; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,51; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,59; гетеротрофные бактерии, дрожжевые грибы - контроль – 0,64; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 0,70; твердая удобрительная композиция – 0,76; суспензированная удобрительная композиция – 0,77; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,20; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 1,28; олиготрофы – контроль – 7,3; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 12,5; твердая удобрительная композиция – 10,0; суспензированная удобрительная композиция – 10,1; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 8,3; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 7,9; денитрификаторы – контроль – 6,0; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 15,9; твердая удобрительная композиция – 10,8; суспензированная удобрительная композиция – 10,5; твердая удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 7,0; суспензированная удобрительная композиция, содержащая фитосоединение железа – 7,0.

Из полученных данных следует, что если в эталоне, и в вариантах твердой и суспензированной композиции на основе аммиачной селитры и фосфоритной муки численность свободоживущих бактерий имеют значение 0,43-0,48 млн. КОЕ в 1,0 г почвы, то сочетание композиций с фитосоединением железа способствуют повышению ее значения в 3,3-4,0 раза. Аналогичная закономерность наблюдается в повышении численности фосфатмобилизирующих (2,6-2,7 раза) и гетереотрофных бактерий, дрожжевых грибов (1,7-1,82 раза). 

При этом наблюдается снижение численности олиготрофов в 1,5-1,6 раза и денитрификаторов 2,3 раза при сочетании композиции с фитосоединением железа.

Полученные результаты являются научной основой обеспечения растений дополнительным питанием и сохранения почвенного плодородия.

4.3 Агрохимические характеристики суспензированной и твердой композиции на полевом опыте на посеве лука

Фенологические наблюдения за динамикой появления всходов на 23 апреля 2019 г. показали, что процент всхожести в случае твердой удобрительной композиции опережал смесь аммиачной селитры и аммофоса на 24% и суспензированной на 28%, а твердой и суспензированной композиции, содержащих фитосоединение железа на 28,5 и 30,7%, соответственно.
Фенологические наблюдения на 8 мая 2019 г. (таблица 13) в 3-4 настоящих листьев показали всходы, тыс. шт./га: контроль – 540; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 563; твердой удобрительной композиции – 569; суспензированной композиции – 572; твердой композиции с фитосоединением железа – 585; суспензированной композиции с фитосоединением железа – 591. 

Высота главного стебля, см: контроль – 3,9; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 4,3; твердой удобрительной композиции – 4,4; суспензированной удобрительной композиции – 4,5; твердой удобрительной композиции с фитосоединением железа – 5,1; суспензированной удобрительной композиции с фитосоединением железа – 5,2. 

Таблица 13 – Всходы и высота главного стебля лука

	Варианты
	Всходы, тыс. шт/га
	Высота главного стебля

	
	
	в 3-4 настоящих листьев (8 мая), см
	в 5-7 настоящих листьев (26 мая), см

	Контроль 
	540
	3,9
	8,4

	Эталон – АС+АФ 
	563
	4,3
	8,7

	Твердая удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ 
	569
	4,4
	8,8

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ
	572
	4,5
	8,8

	Твердая композиция полученная АС, ФМ и ФСЖ
	585
	5,1
	10,9

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	591
	5,2
	11,5


Таким образом, фенологические наблюдения свидетельствуют об эффективности твердой и суспензированной композиции полученной на основе аммиачной селитры, фосфоритной муки месторождения Кок-Джон (массовое отношение N:Р2О5=1:0,5) и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus (2% от массы композиции) в сравнении с другими вариантами. Так высота главного стебля в случае использования фитосоединения железа способствует повышению главного стебля в 1,15-1,20 раза.

Фенологические наблюдения на 26 мая 2019 г. (таблица 13) в 5-7 настоящих листьев показали, что высота главного стебля, см: контроль – 8,4; смесь аммиачной селитры и аммофоса – 8,7; твердой удобрительной композиции – 8,8; суспензированной удобрительной композиции – 8,8; твердой удобрительной композиции с фитосоединением железа – 10,9; суспензированной удобрительной композиции с фитосоединением железа – 11,5. 

Результаты фенологических наблюдений на 26 мая 2019 г. хорошо согласуются с данными наблюдения 8 мая, и в случае сочетания твердой и суспензированной композиции с фитосоединением железа наблюдается опережение высоты главного стебля на 23-30%.

Фенологические наблюдения за ростом и развитием растений на 12 июля 2019 г. (таблица 14) показали, что высота главного стебля в вариантах аммиачной селитры и аммофоса, твердой и суспензированной композиции имеет практически одинаковое значение, а в случае твердой и суспензированной композиции, содержащих фитосоединение железа опережает их на 13 и 16%, соответственно.

Таблица 14 – Высота главного стебля и сохранность растений лука (12 июля 2019 г.)
	Варианты
	Высота главного стебля, см 
	Количество растений, тыс. шт
	Сохранность растений, %

	Контроль 
	20,5
	453,6
	84

	Эталон – АС+АФ 
	22,4
	495,4
	88

	Твердая удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ 
	22,5
	500,7
	88

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ
	22,5
	509,0
	89

	Твердая композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	25,3
	538,2
	92

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	26,0
	549,6
	93


Сохранность растений в случае эталона составляет 88%, твердой и суспензированной удобрительной композиции – 88% и 89%, соответственно, а в вариантах твердой и суспензированной композиции, содержащих фитосоединение железа – 92% и 93%.

Таким образом, фенологические наблюдения свидетельствуют об эффективности твердой и суспензированной композиции полученной на основе аммиачной селитры, фосфоритной муки месторождения Кок-Джон (массовое отношение N:Р2О5=1:0,5) и фитосоединения железа растительного экстракта Juniperus (2% от массы композиции) в сравнении с другими вариантами. 

В таблице 15 приведены данные урожая лука, прибавка и экономическая эффективность суспензированной и твердой композиции. Экономическая эффективность 
Таблица 15 – Урожай лука, прибавка и экономические показатели применения 

	Наименование вариантов
	Урожай лука, ц/га
	Экономическая эффективность в сравнении с эталоном, тенге/га

	
	всего
	прибавка урожая
	за счет себестоимости минер. удобр.
	за счет дополнительного урожая

	Контроль 
	45
	-
	
	

	Эталон – АС+АФ 
	180
	-
	-
	0,0

	Твердая удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ 
	190
	10
	15 220
	50 000

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС и ФМ
	195
	15
	2 565
	75 000

	Твердая композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	280
	100
	14 720
	500 000

	Суспензированная удобрительная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ
	300
	120
	2 065
	600 000

	Примечание: Цена аммофоса – 140 000 тенге/т; фосфоритной муки – 17 000 тенге/т; аммиачной селитры – 90 000 тенге/т; твердая композиция полученная на основе АС и ФМ без ФСЖ – 52 115 тенге/т; суспензированная композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ – 50 794 тенге/т; твердая композиция полученная на основе АС, ФМ и ФСЖ – 58 965 тенге/т; фитосоединение железа – 1 000 тенге/л; лук – 50 000 тенге/т


Из полученных данных следует, что твердая и суспензированная композиции без фитосоединения железа, обеспечивает прибавку всего 10 ц/га и 15 ц/га, а сочетание их с фитосоединением железа 100 ц/га и 120 ц/га.

Из полученных данных следует, что если экономическая эффективность твердой и суспензированной композиции без фитосоединения железа в сравнении с эталоном за счет цены составляет 15 220 тенге/га и 2 656 тенге/га, то за счет повышения урожайности лука она имеет значение 50 000 тенге/га и 75 000 тенге/га.

Наибольший эффект за счет повышения урожайности лука определен при сочетании суспензированной и твердой удобрительной композиции с фитосоединением железа и имеет значение 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Заключение 

Краткие выводы по результатам НИР

1 Исследованы физико-химические и товарные свойства суспензированной и твердой композиции. Суспензированная удобрительная композиция имеет хорошие реологические характеристики – вязкость, плотность. Рентгенофазовым, электронно-микроскопическим, термографическим методами анализа установлено, что продуктами взаимодействия фосфоритной муки месторождения Кок-Джон и аммиачной селитры является кальциевая селитра, аммоний и кальций фосфаты, которые являются основными источниками питания растений. Определена равновесная влажность твердой композиции при относительной влажности 40%, 60% и 80%, при которых она обладает хорошими товарными свойствами, характеризующиеся просеваемостью, диаметром сводообразующего отверстия, углом естественного откоса. Полученные результаты явились научной основой для выбора аппаратуры для сушки и грануляции, хранения, перевозки, механизированного внесения твердой композиции.

2 На основании проведенных исследований на укрупненной лабораторной установке определены следующие оптимальные технологические параметры получения твердой удобрительной композиции при массовом отношении N:Р2О5=1:0,7; 1:0,5; 1:0,3: 

– массовое отношение СК:ТК=1:9, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15 и 20 мин, при которых выход гранул размером 1–4,0 мм 79-85 масс.%, производительность установки – 15-20 кг/ч, влажность продукции 3,30 и 3,48 масс.%, прочность гранул 4,1-4,5 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15 и 10, просеваемость по Мерингу более 8 баллов, угол естественного откоса 29-35о; 

– массовое отношение СК:ТК=2:8, время пребывания реагентов в реакционной зоне 15-20 мин, при которых выход гранул размером 1-4,0 мм 73-83 масс.%, производительность установки – 5,5-10 кг/ч, влажность продукции 3,4-3,5 масс.%, прочность гранул 4,3 и 4,4 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15 и 10, просеваемость по Мерингу 8 и более 8 баллов, угол естественного откоса 30 и 34о.

– массовое отношение СК:ТК=3:7, время пребывания реагентов в реакционной зоне 20 мин, выход гранул размером 1-4,0 мм 77-80 масс.%, производительность установки – 4,1-4,5 кг/ч, при которых влажность продукции 3,50-3,52 масс.%, прочность гранул 4,00-4,45 кг/см2, диаметр сводообразующего отверстия 15, просеваемость по Мерингу 8 баллов, угол естественного откоса 33-35о.
3 Изучены микробиологические и агрохимические характеристики твердой и суспензированной композиции, содержащие фитосоединение железа на посевах лука. Определено, что удобрительные композиции, содержащие фитосоединение железа повышают численность азотфиксирующих, фосфатмобилизирующих, гетеротрофных бактерий и дрожжевых грибов и снижают содержание олиготрофов, минерализующих гумус и денитрификаторов разлагающих нитратный азот почвы. Показана высокая агрохимическая эффективность композиции, что хорошо согласуется с микробиологическими исследованиями. За счет обеспечения растений дополнительными питательными элементами прибавка урожая в сравнении с эталоном составила 100 ц/га и 120 ц/га и экономический эффект - 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Оценка полноты решения поставленных задач:

Поставленные задачи решены в соответствии с календарным планом в полном объеме.

Разработка рекомендаций и исходных данных по конкретному использованию результатов НИР включает:

Рекомендации и исходные данные по конкретному использованию НИР включает: исследование физико-химических и товарных характеристик суспензированной и твердой удобрительной композиции; определение оптимальных технологических парамеров получения на укрупненной лабораторной установке суспензированной и твердой удобрительной композиции; изучение влияния композиции на численность микроорганизмов, обеспечивающие сохранение почвенного плодородия, обеспечение растений дополнительными питательными элементами и получение высокого урожая с/х культур. 
Результаты оценки технико-экономической эффективности внедрения:

На полевом опыте на посевах лука установлено, что суспензированная и твердая композиции с фитосоединением железа обеспечивают прибавку урожая в сравнении с эталоном 100 ц/га и 120 ц/га, при этом экономический эффект составляет 500 000 тенге/га и 600 000 тенге/га.

Результаты оценки научно-технического уровня выполненной НИР в сравнении с лучшими достижениями в данной области:

Инновационность методологии научных исследований, используемых в данной работе, заключается в ее комплексности и правильном выборе методов химических, физико-химических, лабораторно-технологических исследований, обеспечивающих выполнение ее в полном объеме и достоверности полученных результатов.
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