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(54) (57) 1. СПОСОБ. ПОЛУЧЕНИЯ ФОСФАТА 
НАТРИЯ, включающий нейтрализацию фос- 

фориой кислоты содой, фильтрацию 
суспензии и обезвоживание осадка, 
о т л и ч а ю щ и й с я тем,^что, 
с целью увеличения выхода целевого 
продукта и повышения скорости фильт­
рации , суспензию перед Фильтрацией 
выдерживают при 100-220бС под давле 
нием и затем охлаждают.

2. Способ по π. 1, о т л и ч а ю· 
щ и й с я тем, что используют дав­
ление 0,95-1,1 величины давления на­
сыщения при соответствующей темпера­
туре в течение 10-50 мин, а охлаж­
дение ведут до 85-95°С.
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Изобретение относится к техноло­
гии получения фосфатов натрия, а 
именно триполиФосфата натрия или пи­
рофосфата натрия, из экстакционной 
фосфорной кислоты и может быть ис­
пользовано в производстве моющих 
средств.

Известен способ получения фосфата 
натрия в полиформе путем нейтрализа­
ции фосфорной кислоты содой при 60- 
75°С с последующим отделением приме­
сей и термообработкой смеси [1J .

Недостатком данного способа явля­
ется невысокая скорость фильтрации 
которая не превышает 0,04 м^/м^.ч.

Наиболее близким к изобретению по 
технической сущности и достигаемому 
результату является способ получения 
фосфата натрия, включающий нейтрали­
зацию фосфорной кислоты содой, фильт­
рацию суспензии и обезвоживание осад-2θ 
ка. Содой обрабатывают сначала 30 - 
50 вес.% фосфорной кислоты до значе­
ния pH = 8-9. а затем полученную сус­
пензию смешивают с остальным коли­
чеством фосфорной кислоты (X) .

Недостатком известного способа яв­
ляются невысокие выход целевого про­
дукта (75,8 - 77,8%) и скорость 
фильтрации. Так при проведении фильт­
рации на пресс-фильтре скорость со­
ставляет 680 - 790 кг/м2«ч, а при 
проведении ее на вакуум-фильтре - не 
более 70 кг/м2-ч.

Цель изобретения - увеличение вы­
хода целевого продукта и повышение 
скорости фильтрации.

Поставленная цель достигается 
тем, что согласно способу получения 
фосфата натрия, включающему нейтра­
лизацию фосфорной кислоты содой, 
фильтрацию суспензии и обезвожива­
ние осадка, суспензию перед фильтра­
цией выдерживают при 100 - 220°С под 
давлением и затем охлаждают.

Кроме того, используют давление 
0,95 - 1,1 величины давления насы­
щения при соответствующей температу­
ре в течение 10 - 15 мин, а охлаж­
дение ведут до 85 - 95 С.

Способ осуществляется следующим 
образом.

Повышение выхода продукта (увели­
чение степени извлечения P?0_5 и Na20 
из осадков) с ростом температуры на­
грева суспензии объясняется тем, что 
в осадках, образующихся при нейтра­
лизации экстракционной форсфорной 
кислоты, содержатся фосфаты кальция, 
полуторные окислы и соединения фто­
ра в основном в виде Na^SiF^ . При 
нагревании суспензии происходит пе­
реход кислых фосфатов кальция и полу­
торных окислов в средние и основные, 
что влечет за собой переход Р2°5 ®4 · 
жидкую фазу. Кроме того, в присут-
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ствии фсусфатов кальция и кремнефтори­
да натрия происходит реакция

ЗСаНРО^ + Na2SiFe^ie)+ 2Н2б^ 
-3CaF2(TS) + Si02(,e) + 2NaH,PO4 + 
+ H^PO^Ip-p).

В результате этой реакции твердые 
СаНРОд и NajSiFg взаимодействуют меж­
ду собой с образованием в растворе 
фосфатов натрия. С увеличением тем­
пературы: /нагрева суспензии увеличи- 

10 вается скорость реакции. Процесс со­
провождается формированием осадка, 
т.е. укрупнением кристаллических час­
тиц, что приводит к увеличению ско­
рости фильтрации суспензии. Выдерж­
ка суспензии,при указанных темпера­
турах также способствует укрупнению 
частиц и улучшению фильтрующихся 
свойств осадка.

В табл. 1 показано влияние тем­
пературы нагрева суспензии на ско­
рость фильтрации суспензии и выход 
продукта, а также на вязкость сус­
пензии.

В табл.'1 в графе "выход фосфа­
тов натрия" по целевому продукту да­
ны абсолютные значения количества 
получаемых фосфатов натрия на сухую 
массу. В графе "Выход Фосфатов нат­
рия" по Р2°з за принято Содер­
жание Pj Оj в исходной экстракцион­
ной фосфорной кислоте, а в графе 
"Выход фосфатов натрия" по Na20 за 
100% принято количество Na20 в каль- 
ценированной соде, затраченной на 
нейтрализацию фосфорной кислоты до 
pH 4,5 - 5. В графе "Относительная 
вязкость" за 1 принята вязкость сус­
пензии при 100°С.

Как видно из табл.· 1, при темпе- 
ратуре нагрева суспензии ниже 100°С 

4" несколько снижаются показатели про­
цесса - выход продукта и скорость 
фильтрации, и при этом вязкость сус­
пензии сильно повышается, что при 
непрерывном процессе приводит к зна- 

45 чительным затратам энергии на пере­
качку суспензии. Увеличение темпе­
ратуры нагрева суспензии выше 220 С. 
не дает увеличения выхода целевого 
продукта и скорости фильтрации, но 

ι вызывает неоправданные расходы энер- 
•гии.

В табл. 2 показано влияние темпе­
ратуры охлаждения суспензии на пара­
метры процесса.

Из данных табл. 2 видно, что при 
температуре охлаждения суспензии ни­
же 85&С резко повышается ее вяз­
кость , что приводит к кристаллизации 
раствора и снижению скорости фильт­
рации и выхода целевого продукта. 
При превышении верхнего предела тем­
пературы охлаждения скорость Фильт- , 
рации растет, но температура· суспен-. 
зии приближается к температуре насы- 

65 щения при атмосферном давлении, что

35

50

55

60



3 1133230 4

приводит к вскипанию ее и нарушению
технологического режима и вызывает
снижение выхода продукта.

Как видно из табл. 3, снижение 
времени выдержки суспензии менее 
10 мин ведет к резкому снижению ско­
рости фильтрации, а увеличение ее 
более 50 мин нецелесообразно, так 
как скорость фильтрации не изменя­
ется .

В табл. 4 прказано состояние сус­
пензии при различных ее давлениях 
относительно давления насыщения. 
Температура нагрева 220°С, темпера­
тура насыщения соответственно 21 бар.

Как видно из табл. 4 при необхо­
димости нагрева суспензии до задан­
ной температуры возможно'различное 
физическое состояние суспензии в за­
висимости от того, каково значение 
давления суспензии относительно дав­
ления насыщения. При отношении дав­
лений меньше 1,0 часть жидкой фазы 
исходной суспензии переходит в паро­
вую, а при давлениях больше 1,0 па­
ровая фаза отсутствует. Ограничения 
в величинах давления, при которых 
осуществляют.нагрев суспензии отно­
сительно давления насыщения при со­
ответствующей ему температуре нагре­
ва в пределах 0,95 - 1,1 связаны с 
обеспечением надежного проведения 
процесса нагрева. Поскольку темпера­
тура является первичной характерис­
тикой, обеспечивающей увеличение -вы­
хода целевого продукта и повышения 
скорости фильтрации, то давление яв­
ляется характеристикой, обеспечиваю­
щей нагрев суспензий до нужной тем­
пературы. С повышением температуры 
нагрева необходимо увеличивать дав­
ление суспензии, Каждому определен­
ному значению температуры насыщения 
соответствует одна единственная вели­
чина давления насыщения, т.е. опре­
деленной температуре нагрева соответ­
ствует свое давление насыщения. Сни­
жение давления нагреваемой.суспензии 
меньше величины 0,95 давления насы­
щения нецелесообразно, так как по­
является значительное количество«па­
ровой фазы и уменьшается количество 
жидкой, при этом на стенках теплооб­
менника возможно образование инкрус­
тации в месте образования пузырей. 
Повышение давления нагретой суспен­
зии выше 1,1 величины давления насы­
щения нецелесообразно, так как на­
дежность работы теплообменных уст- ' 
ройств обеспечена, но растут -энер- 
.гетические затраты на поддержание в 
,системе значительно больших давлений.

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

Пример 1, 1000 кг экстрак­
ционной фосфорной кислоты концентра­
цией 20,8% Р205 нейтрализуют в реак­
торе кальцинированной содой до pH = 
=,4,7 при 90аС. Образующуюся суспен­
зию нагревают при атмосферном дав­
лении до 100°С и при этой температу­
ре при перемешивании выдерживают 
50 мин. Давление, .при-котором нагре­
та суспензия, в 1,1 раза выше дав­
ления насыщения, соответствующего 
100°С. Затем суспензию охлаждают 
до 90° С и расфильтровывают на вакуум- 
фильтре при вакууме 0,8· 10? н/м2 
(60Ό мм рт.ст.) , при этом скорость 
фильтрации по фильтрату составляет 
78 кг/м2-ч. Образовавшийся осадок 
промывают на фильтре 200 л воды. 
Осадок обезвоживают. В результате 
получают 317,3 кг фосфата натрия (на 
сухую массу).

Пример 2. 1000 кг экстрак­
ционной фосфорной кислоты концентра­
цией 20,8% 05 нейтрализуют кальци­
нированной содой до pH = 4,7. Обра­
зовавшуюся суспензию непрерывно по­
дают в автоклав и нагревают до 220 С 
и при этой температуре выдерживают 
при перемешивании 30 мин. Давление 
в автоклаве поддерживают на уровне 
20 бар, что составляет 0,95 величи-; 
ны давления насыщения. Затем суспенА 
зию охлаждают до 95°С и расфильтровы­
вают на вакуум-фильтре при вакууме 
0,8·105 н/м2. Скорость фильтрации 
при этом составляет 1108 кг/м2, ч. За­
тем осадок на фильтре промывают 
20Ό л воды. Осадок обезвоживают. В 
результате получают 347,3 кг (на су­
хую массу).

Пример 3.1 т/ч экстракцион­
ной фосфорной кислоты концентрацией 
20,8% Р20? нейтрализуют кальциниро­
ванной содой до pH = 4,7. Образующую­
ся суспензию непрерывно подают под 
давлением в теплообменник, где под­
держивают турбулентный режим движе­
ния. Суспензию нагревают в теплооб­
меннике до 140° С и выдерживают в те­
чение 10 мин. Затем суспензию ох­
лаждают до 90°С и расфильтровывают 
на вакуум-фильтре при вакууме 0,8* 
110 s н/м2. Скорость фильтрации сос­
тавляет 558 кг/м2-ч. Затем осадок 
на фильтре промывают 200 л воды. В 
результате получают 329,9 кг фосфа­
та натрия (на сухую массу).

Использование изобретения позво­
ляет повысить выход целевого продук­
та с 75,8 - 77,8% по известному спо­
собу до 81,2 - 88,9%, а скорость 
фильтрации увеличить в 2 - 15 раз.
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Таблица 1

Темпе­
ратура 
нагре- 
ва, °C

Скорость * фильтра­
ции, кг/м ·’ ч

• Выход фосфатов натрия Относи­
тельная 
вяз­
кость1 .

Целевой 
про­

дукт, 
кг

Рго,, % Na20, %вакуум- 
фильтр

пресс- 
фильтр

90 52 67Р 315,0 80,6 85,2 2,5

100 78 800 317,3 81,2 85,4 1,0

120 182 1800 320,4 82,0 85,7 0,9

140 533 5300 329,9 84,4 87,0 0,85

160 793 7900 340,3 87,1 87,9 0,8

180 1092 10900 345,4 88,4 88,6 0,75

200 1105 11050 . 346,5 88,7 88,7 0,7

220 1108 11080 347,3 88,9 88,7 0,7

240 1108 11080 348,1 89,1 88,6 0,6

260 1108 11080 348,1 89,1 88,6 0,6

* Фильтрация охлажденной до 90°С суспензии велась в вакууме 
0,8-105 н/мг.

Таблица 2

Параметры

Температура охлаждения, °C

10070 80 85 90 95

Скорость фильтра­
ции кг/м2, ч

вакуум-
фильтр 273 455 507 533 559 598
пресс- 
фильтр 2700 4500 5100 5300 5600 6000

Выход целевого про­
дукта, кг 316 317,1 329 345 346,3 320,4
Относительная вяз­
кость суспензии 10 7 3,0 2,0 1,5 1
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Таблица 3

Скорость
фильтра­
ции, кг/м? ч

вакуум-
фильтр 247 403 455 494 520 533 533

nt)GCC“"
фильтр 2500 4030 4600 4900 5200 5300 5300

Таблица 4

Параметры

Температура нагрева, °C

220 220 220 220 220

Давление насыще-
ния, бар 21 21 21 21 21

Давление суспен­
зии , бар 19 20 21 23 25

Отношение давлений 
нагрева и насыще­
ния 0,9 0,95 1,0 1,1 1,2
Состояние суспензии Наличие паровой Состоя- Отсутствие паро-

фазы . ние насы- вой фазы
щения
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