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(s7) Rezumat: Inventia se refera la un procedeu de  de sodiu. Reactia are loc la temperatura mediului,
obtinere a fosfatului dicalcic de uz cosmetic prin  rezultdnd o suspensie de fosfat dicalcic, care se
reactia dintre acidul fosforic si o sare de calciu, cu filtreaza, produsul rezultat fiind prelucrat prin ope-
sau fard agent de stabilizare. Un amestec de ratii de spalare, uscare gi macinare.
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Inventia de fata se refera la un procedeu de obtinere a fosfatului dicalcic, utilizabil
in industria cosmetica.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a fosfatului dicalcic anhidru, care utilizeaza
acid fosforic de concentratie 20...80% si oxid de calciu solid, reactia avand loc la temperaturi
de 65...98°C, procedeu care, pe langa faptul ca necesitd materii prime scumpe, prin utili-
zarea CaO solid exista pericolul impurificarii produsului finit cu CaO nereactionat, prezentand
$i inconvenientul unui consum energetic ridicat.

Un alt procedeu consta in injectia acidului fosforic, continand 20...60% P,0; intr-un
pat mobil de oxid sau hidroxid de calciu, la temperatura inalta, cand rezultd un fosfat dical-
cic, impurificat cu fosfat tricalcic sau cu CaO nereactionat, procedeul avand, ca dezavantaj,
necesitatea racirii produsului intermediar la mai putin de 60°C, reinjectarea restului de acid
fosforic in produsul intermediar, maturarea la 15...30°C si uscarea produsului la 80...150°C,
ceea ce complica procesul. ‘

Fosfatul dicalcic se mai poate obtine prin reactia unei solutii de fosfat disodic, produs
de sinteza, scump, cu o solutie de azotat sau clorura de calciu, la pH = 6,6. Produsul finit
este un fostat dicalcic dihidrat, stabilizat cu 0,5% pirofosfat de sodiu. Reactia are loc la tem-
peratura de 45°C, iar solutiile mume, rezultate, sunt constituite din cloruré sau azotat de so-
diu care, nefiind recuperate, contribuie la poluarea mediului.

Problema tehnica, pe care o rezolva prezenta inventie consta in alegerea unor mate-
rii prime, accesibile si in stabilirea atat a caracteristicilor impuse acestora, cat si a parame-
trilor de lucru, astfel incat sa se asigure obtinerea, in conditii ecologice, fie a unui produs finit
stabilizat - fara riscul deshidratarii lui, fie a unui produs anhidru, in contextul indeplinirii cerin-
telor impuse de utilizarea in domeniul cosmetic.

Procedeul de obtinere a fosfatului dicalcic, conform inventiei, inltura dezavantajele
mentionate anterior, prin aceea ca amestecul constituit din solutie de clotura de calciu, care
poate fi si cea rezultata din fabricarea sodei calcinate si acid fosforic, cu o concentratie de
20...25% P,0;, la un raport masic CaO: P,O; cuprins intre 0,75 si 0,83, reactioneaza in una
sau doua trepte, prin temperatura mediului, cu ionii de sodiu constituiti in solutii de 10...20%
carbonat de sodiu sau 5...15% hidroxid de sodiu, introdusi in reactie, in raport stoechiometric
fata de CaCl,, reactia desfagurandu-se timp de 45...75 min, in prezenta sau absenta unui
agent de stabilizare, ales dintre pirofosfati de metale alcaline sau alcalino-paméantoase,
hexametafosfati alcalini, tripolifosfati alcalini si alcalino-paméntosi, eventual, fosfati de mag-
neziu, dupa care masa de reactie se prelucreaza prin operatii cunoscute, iar produsul rezul-
tat poate fi, dupa caz, fie sub forma dihidrat stabilizat, fie sub forma anhidra.

Prin aplicarea inventiei, se obtin urmétoarele avantaje:

- procedeul decurge in conditii de consumuri energetice scazute, datorate lucrului la
temperatura ambianta si utilizeaza materii prime ieftine, sub forma de solutii cu concentratii
reduse in substanta activa, fapt care permite recircularea partiala a apelor de spalare, rezul-
tate din proces si care asigura, in acelasi timp, protectia mediului inconjurétor prin reducerea
substantiala a poluarii efluentilor cu ioni CI;

- permite obtinerea unui fosfat dicalcic de puritate ridicata, concomitent cu valorifica-
rea unor solutii de clorura de calciu, care pot sa contind unele impuritati sau care pot pro-
veni, in anumite conditii ale compozitiei prestabilite, din deseurile rezultate de la fabricarea
sodei calcinate;

- procedeul permite atat obtinerea formei dihidrat stabilizate, cat si a formei anhidre
a fosfatului dicalcic, forme care insa prezinta caracteristicile impuse de utilizarea in domeniul
cosmetic si, in acelagi timp, asigura randamente ridicate de utilizare a fosforului si calciului
in proces;

- produsul hidratat se utilizeaza si in formularile pastei de dinti, fara riscul deshidra-
tarii, asigurand proprietati bune de extrudere a pastei de dinti din tuburi.
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Se prezinta, in continuare, trei exemple de realizare a procedeului conform inventiei.

Exemplul 1. 9596,88 g amestec H,PO,-CaCl,, continand 436,91 gP,0,5i349,69¢g
Ca, preparat in prealabil, reactioneaza cu 4200 g solutie Na,CO, continand 578,33 g
Na,CO,, sub agitare, la temperatura mediului, in unul sau mai multe reactoare dispuse in
cascada, intr-un timp de reactie de 45...75 min, rezultind o suspensie cu un pH care favori-
zeaza formarea fosfatului dicalcic. Reactia se desfagoara continuu, prin dozarea simultana
a reactantilor, pe zestre de suspensie si cu evacuarea continua a suspensiei de fosfat dical-
cic, la utilajul de separare-spélare a precipitatului rezultat. in faza finala a reactiei, se intro-
duce un agent de stabilizare in cantitate de 0,5% calculati in raport cu produsult finit.

Suspensia se supune filtrarii/centrifugarii, rezultand o solutie muma continand circa
9% NaCl si 0,3% fosfat dicalcic, care se poate valorifica la NaCl cristalizat de calitate “ali-
mentar”, si un precipitat umed de fosfat dicalcic dihidrat continand circa 22,3% apa libera.
Precipitatul se spala pe utilajul de separare, cu apa potabili sau demineralizata, la un raport
de spalare S:L = 1: 3,7 rezultand un produs umed spalat si apa de spalare care contine
0,85% NaCl si circa 0,05% fosfat dicalcic.

Precipitatul umed, spalat, este supus uscirii in conditii cunoscute, rezultand 1000 g
fosfat dicalcic dihidrat continand 41,2% P,0, 32,315% CaO $i 0,2% H,0 libera, la un randa-
ment global de valorificare a P,O;-ului de 93,22%.

Produsul finit uscat se macina pani la o finete care sa permita obtinerea unei cifre
de sedimentare de 70...75, operatie in cursul careia se introduce agent de stabilizare, in pro-
portie de 0,5% fata de produsul finit.

Exemplul 2. 766,8 g acid fosforic continand 495,17 g P,O; se amesteca cu 8081,07g
solutie CaCl, continand 371,38 g CaO si 838,21 g apa spélare rezultand 9686,88 g amestec
care se dozeaza pe zestre de suspensie, simultan cu 4364,71 g solutie NaOH, constituita
din 1091,18 g NaOH 40% si 3273,53 g apa de spilare, in conditiile de lucru prezentate la
exemplul 1, in suspensia rezultata fiind introdus agent de stabilizare in proportie de 0,5%
fata de produl finit.

Suspensia se supune filtrarii/centrifugarii, rezultand o solutie muma, continand circa
10,44% NaCl si 0,52% fosfat dicalcic, care se poate valorifica la NaCl cristalizata de calitate
“alimentar” si un precipitat umed de fosfat dicalcic dihidrat continand circa 21,8% apa libera.
Precipitatul se spala pe utilajul de separare cu apa potabila sau demineralizata la un raport
de spalare S:L = 1:3,2, rezultand un produs umed spalat i apa de spalare, care, in proportie
de circa 61...62%, se recircula in proces, restul evacuandu-se la canal.

Precipitat umed spalat este supus uscrii in conditii cunoscute rezultand 1000 g fos-
fat dicalcic dihidrat continand 41,5% P,0;, 32,5% CaO $i 0,044% CI', la un randament global
de valorificare a P,O,-ului de 93,85%.

Produsul finit uscat se macina la finetea necesars, operatie in cursul careia se intro-
duce agent de stabilizare in proportie de 0,5...1% fata de produsul finit.

Exemplul 3. 3004,1 g amestec H,PO,-CaCl, continand 123,56 g P,O; si 102,56 g
CaO se dozeaza simultan cu 1102,2 g Na,CO, continand 182,05 g Na,CO,, pe 1906,6 g
suspensie de fosfat dicalcic, constituitd din 1042,9 g suspensie rezultata din proces si
863,7 g apa de spélare, continand 60,45 g P,O; si 48,62 g Ca0, la temperatura mediului,
astfel incat timpul de reactie sa fie de 60 min.

Din 6012,9 g suspensie rezultata din proces, continand 184,01 g P,0O, i 151,18 g
Ca0, 4970 g, se trimite la separare prin filtrare/centrifugare, rezultand 556,5 g precipitat
umed de fosfat dicalcic si 4413,5 g solutie muma.

Precipitatul umed de fosfat dicalcic continand 123,5 g P,O; i 102,5 g CaO se spala
Ccu apa potabila sau demineralizata, la un raport S:L = 1:3,5 rezultand apa de spalare si
CaHPO, umed spélat, care, dupa uscare la temperatura de 120°C, conduce la obtinerea a
226 g CaHPO, anhidru continand circa 0,3% H,0. Randamentul de valorificare a P,O; este
de 95,5%.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a fosfatului dicalcic de uz cosmetic, prin reactia dintre acidul
fosforic gi 0 sare de calciu, cu sau fara agent de stabilizare, caracterizat prin aceea ca
amestecul constituit din solutie de clotura de calciu, care poate fi i cea rezultata din fabri-
carea sodei calcinate si acid fosforic, cu o concentratie de 20...25% P,0, la un raport masic
CaO: P,0; cuprins intre 0,75...0,83, reactioneaza in una sau doua trepte, prin temperatura
mediului, cu ionii de sodiu constituiti in solutii de 10...20% carbonat de sodiu sau 5...15%
hidroxid de sodiu, introdusi in reactie in raport stoechiometric fatd de CacCl,, reactia des-
fagurandu-se timp de 45...75 min, in prezenta sau absenta unui agent de stabilizare, ales
dintre pirofosfati de metale alcaline sau alcalino-pamantoase, hexametafosfati alcalini, tripoli-
fosfati alcalini gi alcalino-pdmantosi eventual fosfati de magneziu, dupa care masa de reactie
se prelucreaza prin operatii cunoscute, iar produsul rezultat poate fi, dupa caz, fie sub forma
dihidrat stabilizat, fie sub forma anhidra.

2. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca utilizeaza acid fos-
foric termic sau purificat prin extractie cu solventi de concentratie 20...25°P,0;.

3. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca agentul de stabili-
zare poate fi introdus fie la faza de rea ctie, fie la faza de macinare, fie in ambele faze, in
proportie totala de 1...1,5% fata de produsul finit, iar produsul finit rezultat este fosfatul dical-
cic dihidrat stabilizat.
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