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Vyndlez sa tfka sposobu &istenia extrak¥nych kyselin fosforeZnych.

Extrak®nd kyselina fosfore&né obsshuje rozpustené aj suspendované létky organického
i anorganického povodu, ktoré pri skladovani a transporte kyseliny vylu¥uji vo forme
fazko resuspendovateinych kalov. Zdrojom t¥ychto neZistot su samothé fosfdtovd surovina,
prostriedky poufivané na zusfachtovanie a rozklad fosfdtu kyselinou sirovou (flota¥né,

disperga¥né a odpenovacie prostriedky) a technologické zariadenie podliehajice korézii.

V sulasnosti sa obsah tuhfch (suspendovangch) nelistot zniZuje este v technologickom
procese vyroby extrak®nej kyseliny fosforeZnej voinou sedimentéciou, ktord viak vyiaduje °
velké skladovacie objemy. Mald sedimenta¥ni rychlost suspendovanych 1étok moZno zvysit
prisadou jemne mletého fosfétu pridavkom vhodnfch flokula¥nych Zinidiel ne béze fenolu, |
krezolu a ich derivétov (USA pat. &. 3 637 348 /1972/), elebo na béze sulfonoveného po-
lystyrénu (USA pat. &. 3 644 091 /1972/). Be¥ne si pouZivené aj flokula¥né ¥inidlé zahra-
ni¥nej vyroby na béze polyakrylamidov, znéme pod obchodnym nézvom Praestol, Separan
a Tiofloc. -

Podla vynélezu sa zistilo, %e extrak®né kyseliny fosforedné mo%no U¥inne &istil od -
suspendovanych tuhych a koloidnych podielov sposobom, pri ktorom &istenie moZe prebiehal
pripadne v pritomnosti organického rozpisfadla mie3ateIného s vodou a draselného alebo
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amonneho katidnu. Podstata vynédlezu spo¥iva v tom, %e k ¥istenej extrakdnej kyseline fos-

forednej sa na ka%dych 100 hmot. dielov pridd 0,5 a% 50,0, s vyhodou 1,0 aZ 10,0, hmot.
dielov predkondenza¥nej zmesi a) moSoviny alebo melaminu alebo anilinu a b) formaldehydu

v molérnom pomere a : b = 0,2 a¥ 2,5.

Zistilo se, %e pridavkom predkondenzanej zmesi mo¥oviny alebo melemfnu, alebo anilf-
nu a formaldehydu k extrak¥nej kyseline fosforelnej dochddza k adsorbeii a strhévaniu sus-
pendovanych nelistot a vySireniu kyseliny vazniksjdcim kondenzétom. Nafrhﬁhtym sposobom fy-
zikélneho &istenia extrakinej kyseliny fosforelnej mo¥no napriklad z kyselin tzv. &ierneho
typu ziskal ¥fre kyseliny zelenej farby.

Postup podia vynélezu mé tieto prednosti:

- kondenz&ty moZoviny, melamfnu, anilinu a aldehydu sd v porovnani & flokulaZnimi ¥inidla-
mi ekonomicky vyhodnejsie a pou¥fvené 1étky si vo vieobecnosti fahko dostupné; '

- &igtiacim procesom moZno ziskat z ¥iernych extrakinych kyselin fosfore¥nych ¥ire, vassi-
nou zelené kyseliny zbavené podstatného podielu suspendovanych létok i koloidne roazpty-
lenych uhl{katgch zvyEkov;

- vyludeny tuhy podiel, tvoreny zmesou kondenzdtu a strhnutych nefistot, je moZné vyusit
ako tuhé alebo suspenzné viaczloZkové hnojivo, obsahujice pomaly uvolnujdici Ausik.

Nésledujice prikledy objasnuji, ale neobmedzuji predmet vynélezu.

Priklad 1

Do sulfonaénéj banky obatrenej mieSadlom sa predlofilo 250 hmot. dielov extrakinej
kyseliny fosfore¥nej tzv. Eierneho typu o zloZeni:

27,7 % celkového P2°5' 0,170 % Fe, 0,130 % Al.

V kadi%ke sa pri teplote nie vy3Sej ako 40 O pripravilo 32,6 hmot. dielov predkondenzétu
zmieSanim kry3talickej mo¥oviny a 37,77 ¥ného vodného roztoku formaldehydu v molédrnom po-
mere CO/NH,/, : HCOH = 0,9.

Takto pripraveny predkondenzét sa kvantitat{vne preniesol do sulfona¥nej banky, obsa-
hujicej navd¥ku extrakinej kyseliny fosforednej. Vanikajica suspenzia mo¥ovinoformaldehy-~
dovej %¥ivice v kyseline sa mieSala 30 minit a potoﬁ nechele st4f v kiude po dodbu 12 hodin.
Vylu¥end tuhé fdza, tvorend zmesou moZovinoformaldehydovej tivice a strhnutych nedistot,
sa od vyéirehej kyseliny fosfore¥nej oddelila vékuovou filtréciou. Z{skalo sa 253,4 hmot.
dielov vy&irenej kyseliny fosfore¥nej jasno zelenej farby & 29,2 hmot. dielov tuhej fédzy
vo forme hnedych granuliek, obsahujicej 0,12 % hmot. voiného HCOH.

Gtrost ziskanej kyseliny fosforelnej stanovend priepustnosfou vzhiedom na nulovd

priepustnost nevy&irehaj kyseliny meranim na kolorimetri pri vlnovej af3ke 400 nm bola
15 %.
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Postupovalo sa takym istym sposobom ako v priklade 1, len k 250 hmot. dielom extrak-
tnej kyseliny fosfore¥nej sa pridalo 23,9 hmot. dielov zmesi kry3talickej moloviny
a 37,77 %ného vodného roztoku formaldehydu v molérnom pomere CO/NH2/2 : HCOH = 0,40,

Z{iskalo sa 256,8 hmot. dielov tmavozelenej farby a 17,1 hmot. dielov tuhej fézy vo
forme hnedjch granuliek, obsshujicej 0,08 % hmot. voIného HCOH.

Priepustnost nevy&frenej kyseliny fosforednej: 0 %.
Priepustnost vy¥frenej kyseliny fosforeZnej: 32 %.
Priklad 3

Postupovalo sa sposobom uvedenym v priklade 1 s tym rozdielom, Ze k 250 hmot. dielom
extrak¥nej kyseliny fosforefnej sa pridalo 17,6 hmot. dielov predkondenzanej zmesi anili-

nu a formaldehydu v molérnom pomere anilin : formaldehyd = 1 : 1.

Z{skalo sa 253,5 hmot. dielov vy¥frenej kyseliny trihydrogénfosforeénej zelenkave j
farby a 12,9 hmot. dielov tuhej fézy.

Priepustnost nevy&frenej kyseliny fosforednej: 0 %.
Priepustnost vyZfrenej kyseliny fosforednej: 12 %.
Priklad 4

Do sulfona¥nej banky opatrenej intenz{vnym mechanickym mie3enim sa predloZilo

250,0 hmot. dielov extraknej kyseliny fosfore¥nej tzv. Zierneho typu, Specifikovanej na-
sledovne:

52,51 % P,05, 0,389 % Fe, 0,300 % Al.

Do kyseliny fosfore¥nej sa cez sklenni kaﬁiléru, pripojend na tlekovd f{a%u s amonia-
kom, naddvkovalo za stéleho mieZania 6,5 hmot. dielov plynného amoniaku, zodpovedajice mo-
lérnemu pomeru NH3 : P2°5 = 0,413. MnoZstvo dévkovaného emonisku sa ur8ilo z prirastku
hmotnosti sdstavy. K &iasto¥ne zneutralizovanej kyseline sa za stéleho mieSania pridalo
32,6 hmot. dielov tzv. predkondenzétu, pozostévajiceho zo zmesi kry%talickej mo¥oviny
a 37,77 ¥ného roztoku formaldehydu, zodpovedajice molérnemu pomeru CO/NHz/2 : HCOH = 0,90
a ihned sa k reakinej zmesi zadévkovalo 508,0 hmot. dielov Zistého aceténu, zodpovedajice

hmotnostnému pomeru acetdn : P O = 3,87. Vzniknuta suspenzia sa mie$zla 30 minit & necha-

1a v kfude st4t 12 hodin.

Vylu¥end tuhd féza, tvorenéd zmesou dihydrogénfosforednanu aménneho; foaforelnanov Fe
a Al, mo¥ovinoformaldehydovej Zivice a suspendoﬁanych 14tok z kyseliny, ca oddelile vékuo-
vou filtréciou. Z filtréatu se po oddestilovani acetonu (t. v. 56,3 %) izolovalo

191,1 hmot. dielov chemicky i fyzikélne preXistenej kyseliny trihydrogénfosforednej,
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zelenej farby o zloZeni:

51,8 % P,0, 0,018 % Fe, 0,014 % Al.

&{rost ziskenej kyseliny stanovend meranim priepustnosti vshiadom na nulovd priepust-
nost nevy&irenej kyseliny na kolorimetri pri vinovej diZke 400 um bola 32 %.

Okrem toho sa ziskelo 99,0 hmot. dielov sypkého filtraZného kolé&a, obsahujiceho
0,08 % volného formaldehydu.

Priklad 5

Postupovalo sa spoaobom ako v priklade 4 s tym rozdielom, Ze k 250 hmot. dielom ex-
trakinej kyseliny fosforelnej sa po zedévkovan{ 6,5 hmot. dielov plynného amoniaku pride-
lo 29,3 hmot. dielov predkondenzalnej smesi tistého meleminu a technického 37,77 %ného -

formeldehydu v molérnom pomere melamin : HCOH = 2,0.

Po zadévkoven{ aceténu a separécii féz sa zfskalo 253,5 hmot. dielov vylirenej sele~
nej kyseliny fosfore¥nej so zloZenim:

52,1 % P,0¢, 0,012 % Fe, 0,009 % Al
25

a 25,8 hmot. dielov tuhej fézy.

Priepustnost nevy¥frenej kyseliny: 0 %.
Priepustnost vy¥irenej kyseliny: 26 %.

Prikled 6

Do sulfona¥nej banky opatrenej intenzivnym miedanim, spitnym chladilom a bo&nym tubu-
som sa predloZilo 250,0 hmot. dielov extrak&nej kyseliny fosforefnej tsv. Zierneho typu
od firmy "FFM", obsahujdicej:

52,51 % P,0q, 0,398 % Fe, 0,300 % Al.

K navéZke extrak¥nej kyseliny fosforenej sa pridalo 18,2 hmot. dielov technickej
draselnej soli KC1l (60 % x.‘,o), zodpovedajicich molérnemu pomeru xzo : PZOS = 0,125,
Reak®néd zmes sa vyhriala na teplotu 130 %% a udrfiavala na tejto hodnote teploty polas
3 hodfn. Po uplynutf reak¥nej doby sa k reak¥nej smesi sa stéleho niedania pridalo
32,6 hmot. dielov tzv. predkondenzdtu, pozostévejiceho zo zmesi kryStelickej mo¥oviny
a 37,77 ¥ného roztoku formaldehydu o molérnom pomere /NHZ/ZCO + CHyO = 0,90, pripraveného
za tepla, Takmer ihned po pridani mofovinoformaldehydového predkondenzdétu sa k suspenzii '
zaddvkovalo 328,1 hmot. dielov metylalkoholu ¥istého 100 %ného, godpovedajucich hmotnost~
nému pomeru cH30H : P205 = 2,50. Reak®né zmes sa miedala 30 mindt a nechala v kiuvde stél
12 hodfn. Vyludené tuhé féza, tvorend zmesou dihydrogénfosforetnanu draselného, moZovino-
formaldehydovej Zivice a strhnutych suspendovanych podielov 3 extrakinej fosforednej ky-
seliny sa oddelila vékuovou filtrdciou od roztoku trihydrogénfosforednej kyseliny v metyl-
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Po oddestiloven{ metylalkoholu (t. v. 64,7 °C) sa izolovalo 161,2 hmot. dielov che-
micky i fyzikélne pre¥istenej kyseliny trihydrogénfosfore¥ne}j tmavozelenej farby o zloZe=-

ni:
50,6 % P205, 0,008 % Fe, 0,011 % Al.
Priepustnost nevy&frenej kyseliny fosforelnej: 0 %.
Priepustnost vy&frenej kyseliny fosfore&nej: 29 %.

Okrem toho sa ziskalo 139,6 hmot. dielov sypkého filtra¥ného koléla, obsahujdiceho
0,06 % voiného formaldehydu.

PREDMET VYINAKLEZU

Sposob Zistenia extrak¥nych kyselin fosfore&nych, prebiehajici za pripadnej pritom-
nosti organického rozpustadla miedateiného s vodou a draselného, alebo eménneho katidnu,
vyznadeny tym, %e na ka%dgch 100 hmot. dielov &istenej extrakdnej kyseliny fostoreénej sa
dalej pridé 0,5 a% 50,0 hmot. dielov, s vghodou 1,0 a% 10,0 hmot. dielov, dvojzloZkovej
predkondenzalnej zmesi, prifom prvé zlofku tvori moZovina alebo melamin alebo anilin
a druhd zloZku formaldehyd, v molérnom pomere prvej zlo¥ky ku druhej v rozmedz{ 0,2 a¥
2,5.
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