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Wynalazek dotyczy wytwarzania kwa¬
su fosforowego albo rozpuszczalnych fo¬
sforanów zalpomocą ługowania surowego
fosforanu, przyczem wapń, zawarty w su¬
rowym fosforanie, zostaje przy pomocy
kwasu siarkowego albo rozpuszczalnych
siarczanów lub przy pomocy obu tych
środków prlzetiwonzomy na siarczan wap¬
nia, a następnie oddzielony od powstałego
roztworu. Dotychczas w procesach takich
prowadzono ługowanie w temperaturze
umiarkowanej, jprzyczem zależnie od ro¬
dzaju użytego surowego fosforanu siar¬
czan wapnia tworzył objętościową, mniej
lub więcej śluzowatą masę, której oddzie¬

lenie od roztworu -nastręczało wiele trud¬
ności.

W patencie polskim Nr 11447 opisano
sposób, usuwający tę niedogodność dzięki
temu, że siarczan wapniowy, niezależnie
od rodzaju fosforanu surowego, wydziela
się w ipotetaci krystalicznej, różnej od po¬
staci objętościowej, właściwej siarczanowi
wapnia, strąconemu w zwykłych wafun-
kach. Siarczan wapnia, otrzymywany we¬
dług tego patentu, ma budowę bardziej
ziarnistą, dzidki czemu łatwiej daje się
oddzielać od roztworu, ponieważ łatwiej
opada na dno, niż spoisty muł. Wynik ten
osiąga się według wymienionego patentu
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pnzez ^zastosowanie temperatury co naj¬
mniej 80°C.

'■'■* Wtj^ldzie^hjjfaipfśzy stanowi dalsze
rozwinięcie opijanego sposobu i polega na
tern, że siarczan Waplnia w opisany sposób
otrzymuje się najpierw w połstaci półwo-
dzianu (2Cą S04 . H20), nastęjpnfe pnzekry-
stallizowuje się go na gips {CaS04 . 2H20),
który oddziela się od rozfwofru kwasu fo¬
sforowego. W ten sposób otrzymuje się
gips, zfnacznie różniący się pod względem
fizycznym od siarczanu wapnia, strącone¬
go w zwykłych warunkach, który nawet w
stołsunkowo imałem stężeniu tworzy z roz¬
tworem pajpkowatą, a lem samem trudno
odsączalmą masę.. Gips, otrzymany według
wynalazku, ma budc*wę ziarnistą, umożli¬
wiającą s'zylb!kie oddzielenie odeń roz¬
tworu zajpomocą osadzenia gipsu, a także
oddzielenie roztworu od gipsu przez od¬
sączenie i przemycie stafcunkowO niewiel¬
ką ilością wody płócznej.

To przekrystalizowywalnie półwodzianu
daje pewne techniczne korzyści, a zwła¬
szcza tę, że ziarna surowego fosforanu,
niecałkowicie rozpuszczone podczas łu¬
gowania i dfoczoine pierwotnie wytworzo¬
nemu kryształami siarczanu wapniowego,
z<ysta'ją uwolnione i wystawione ponownie
na działanie cieczy ługującej, dzięki cze¬
mu praktycznie zostają całkdwicie rozpu¬
szczone, A zatem nowy sposób, wykona¬
ny prawidłowo, daje większą wydajność
kwa&u fosforowego, niż spoboby dotych¬
czas znane.

Półwodzian siarczanu wapnia otrzy¬
muje się przez ługowanie surowego fosfo¬
ranu w wysokiej temiperaturze, zwykle
sięgającej 90°C lub wyżej, i przy (pomocy
stosunkowo mocno stężonego roztworu
kwaisu, albo też przez ługowanie surowego
fosforanu najpierw w niskiej temperatu¬
rze stosunkowo mocnym roztworem kwa¬
su, prizyczem siarczan wapnia wytrąca się
najpierw jako gips w postaci objętościo¬
wej, oraz następujące po tern odpowiędnie

podwyższenie temperatury. Ciecz ługują¬
cą z (zawartym w niej półwodzianem chło¬
dzi się następnie lub rbizcieńcza, przyczem
półwodzian przekryst^lizowuje się na
gips ziaafaiisty.

Roztwarzanie surowego fosforanu roz-
tWorami kwasu w wysokiej temperaturze
stosowane jest zarówno w zwykłej fabry¬
kacji sulperfosfatu, jak i przy otrzymywa¬
niu supetfosfatów amonowych; jednak w
tych przypadkach postać kryształów siar¬
czanu waipnia jest obojętna', ponieważ
związku tego nie oddziela silę od Roztwo¬
ru, leelz pozostawia się go jako balast iv
produkcie końcowym.

W celu ułatwienia przekrysitalizoNYa-
nia półwodzianu w dwuwodzian, dobrze
jest przy chłodzeniu, względnie rozcień¬
czaniu ługu, dodać kryształy gipsu, powo¬
dujące osadzanie jsię na nich siarczanu
wapniowego. Przeiz odjpowiednie dostoso¬
wanie wielkości i ilości dodawanych kry¬
ształków gipsu można otrzymać ostatecz¬
ne krysbtały gipsu w każdej wymaganej
wielkości Ważne! jest, aby dodane kry¬
ształy były krótkie i zwarte, ponieważ
wtenczas przy pirzdkirysłalizofwaniu otrzy¬
muje się gips, łatwo oddzielający się od
rozOzynu, bowiem przy filittowanhi daje on
makuch filtroitoy bardzo zwarty, umożli¬
wiający łatwe przepłókanie, albo przy zle¬
waniu siybko oteadza się w stosunkowo
małej objętości mułu.

Celem otrzymywania kryształów gipsu,
nadających się jako dodatek przy prze-
krystWlizOwaniu siarczanu wapniowego z
półwodzianu na gips*, i celem,jednoczesne¬
go or^ymahia wydzielonych krysiztałów
wymaganej wielkości, dobrze ,jest praco¬
wać w sposób następujący. Ług z zawar-
temi w nim kryształami gipsu o rozmaitej
wielkości, po zakończeniu przekirystalizo-
wania, dokonywanego najlepiej w zbior¬
niku oddzielonym od kadzi do ługowa¬
nia, przelewa się do aparatu, np. do tak
zwanegd apar'atu klasyfikacyjnego, w
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którym oddzielają się przeważnie więk¬
sze krycstzitały z rdzczybu, pozostawiając
drobinę kryształy w stanie zawieszenia.
Wydzielone kryształy duże mogą być o-
sadizone na filtirize i płókane albo w jaki-
kolwtók finny 'znany sposób traktowane dla
odzyskiwania zaw&rtego w rozczynie kwa¬
su fosforowego, poczerni płyn przemywa¬
jący odprowadza się ido kadzi z ługiem.
Dobrze jest rozczyn, uwolniony od du¬
żych krysiztałów gipsu, wratz z zawartemi
w nilm droibinemi kryształami! gilpsu prze¬
prowadzić do kadzi dla przemywania,
gdzie gips osadza .się, a rtyzczyn, można
zlewać. Opadaijący na dno osad, złożony
z imniejiszych kryształów gipsu zmiesza¬
nych z małą ilością Rozczynu, prowadzi
się zpowirotem do zbiornika krystalizacyj-
nego', w którym małe kryształy mają spo¬
sobność powiększania się do odpowied¬
nich rozmiarów. Ponieważ otrzymuje się
prizytem zarówno małe, jak i duże kry¬
ształy gipsu, (proces opisany może być
wykonywalny bejz przerwy.

Zaiszczepianite przesyconych roztwo¬
rów okruchami kryształów lub mąką kry¬
staliczną w celu zapoczątkowania krysta¬
lizacji i wytwarzafnia dobrize wykształco¬
nych kryształów jest znane w technice
krystalizowania. NoWie jest jednakże za¬
stosowanie tego środka do prźekrystalizo-
wywania półwódizianu siarczanu wapnio¬
wego na łdwuwodzian, przyczem niespo-
dizitewanie otrlzymany w ten sposób gips
wytrąca się w postaci grabozilairnistego
piasku, gdy poddzals bezpośredniego wy¬
trącania gipsu z roztworu masa gipsu
staje się ślttaoWata i objętościowa, źle
strącająca się nawet przy zaszczepianiu
takiego roztworu okruchami kryształów.

Przykład I. 340 g 78%-owego kwasu
siarkowego rozcieńczono 309 g rozczynu
kwasu fosforowego, zawierzającego 15,5%
H3P04, i nagrzano do temperatury po¬
między 90°C i punktem wrzenia rozczy¬
nu. 300 g sproszkowanego fosforanu suro¬

wego zmieszano z 309 g kwasu fosforowe¬
go tej samej mocy,, poczęm mieszaninę
małemi potcjami .dodawano do gorącego
rozczynu kwafcu siatkorwego. Po zanię)
więcej jednogodlzinnem ługowaniu dodano
miesizanipę 100 cm3 rozczynu kwasu fo¬
sforowego z dawnięjsizej próby ługowa¬
nia, zawierającą 30% HsP04 i mnie} wię¬
cej 50 g gipsu i 309 g rozcieńczonego kwa¬
su fos/foirowego, zawiefc*a'jącego 15,5%
H^PO^ Temperatura przytem opadła do
80°C; mieszając, utrzymywano temperatu¬
rę 70°—80°C w prizeciągu 4—5 godzin aż
do zupełnego przekrystalizowania. Pod¬
czas końcoyego okresu pdzekirystalizowy-
wania wytwarzał się gaz, przyczem po¬
wstawała piana, co wlskazywało wyraźnie,
iż piizy przekiYstalizowaniu uwalniały
się ziairfra fdsfo^anu i dzięki temiu mogły
podlegać nowemu działaniu ługu kwaśne¬
go. Pifee/4 pfzekrystEtlizowaniem ług był
ciągliwy i gęstopłynny, po prZekrystalizo-
waniu zaś rzadki i stosunkowo łatwopłyn-
ny. Gips wykrystalizowany osadzał się z
szybkością mniej więcej 40 cm na godzi¬
nę z wydajnością 55—60% klarownego
roztworu w stosunku dó całkowitej obję¬
tości. Użyta priży próbie ilość 927 g roz¬
cieńczonego kwasu fosforowego, (zawiera¬
jącego 15,5% H3PO^ odpowiada przemy¬
wającemu płynowi o odpowiedniej zawar¬
tości gipsu, otrZymyWarnemu przy syste-
matycznem przepłukiwaniu (surowego fo¬
sforanu.

Przykład II. 600 g rozczynu, zawiera¬
jącego 150 g siaincfcanu amonowego, 63 g
azotanu amonowego, 15 g fosforanu amo¬
nowego i 7 g kwasu fosforowego, zatem
co do składu odlpowiadającego płynowi
przemywającemu, który otrzymuje się
p^zy systematycznem płókaniu wydzielo¬
nego mułiu siarczanu wapniowego rozczy-
nem siarczanu amono(wego, ogrZano do
temperatury pomiędzy 90°C i punktem
wrzenia rozczynu, poczem dodawano,
mieszając, 150 g suchego fosforanu suro-
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wego i następnie małemi porcjami 230 g
50%-owego kwasu azotowego. Ługowanie
w powyższej temperaturze prowadzono w
dalszym ciągu w przeciągu 4 godzin, po¬
czerni rozczyn ochłodzono do 60°—70°C i
jednocześnie dodano 75 cm3 rozczynu,
zawierającego mniej więcej 20 g gipsu rz
dawniejszej próby ługowania. Temperatu¬
rę utiizymywano przez przeciąg 5—6 go¬
dzin pi^zy ciągłem mieszaniu, poczem
przekrystallzowariie zostało ukończone.
Wykrystalizowany gips osadzał się z
szybkością mniej więcej 50 cm na godzi¬
nę i wydał mniej więcej 75% klarownego
płynu. Również w tym przypadku wytwa¬
rzał się gaz podczas końcowego okresu
piżekrystalizowania, przyczem powstawa¬
ła piana.

Zastrzeżenia patentowe,

1. Sposób ługowania surowego fosfo¬
ranu wapniowego z wydzielaniem wapnia
w postaci siarczanu wapniowego, 'znamien¬

ny tern, że ługowanie prowadzi się w tem¬
peraturze przynajmniej 80°C przy stosun¬
kowo wysokiem stężeniu ługu, póczem wy¬
dzielony sianczah wapniowy półwodny
przekrystalizowuje się na dwuwodny za-
pomocą rbzcieńteenia roztworu lub przez
zmniejszenie jeigo temperatury albo obu
tych środków razem.

2. Sposób według zaistoz. 1, znamien¬
ny tern, że przy przekrystalilzowywaniu
roztwór zaszczepia się małemi kryształa¬
mi gipsu.

3. Sposób według zastrz. 1 i 2, izna-
mienmy tern, że do zaszczepiania stosuje
się małe kryształy gipsu, oddzielone od
większych i od głównej części roztworu po
p^zekrystaliizowaniu siarczanu wapniowego
półwodnego na idwuwodkiy.
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