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Wynalazek dotyczy wytwarzania kwa-
su fosforowego albo rozpuszszalnych fo-
sforané6w zapomoca lugowania surowego
fosforanu, przyczem wapr, zawarty w su-
rowym fcsforanie, zostaje przy pomocy
kwasu siarkowego albo rozpuszczalnych
siarczanéw lub przy pomocy obu tych
srodkéw przetworzony na siarczan wap-
nia, a nastepnie oddzielony od powstatego
roztworu. Dotychczas w procesach takich
prowadzono lugowanie w temperaturze
umiarkowanej, przyczem zaleznie od ro-
dzaju uzytego surowego fosforanu siar-
czan wapnia tworzyl objetosciowa, mniej
lub wigcej §luzowata mase, ktérej oddzie-

lenie od roztworu nastreczalo wiele trud-
nosci.

W patencie polskim Nr 11447 opisano
sposob, usuwajacy te niedogodnosé dzigki
temu, ze siarczan wapniowy, niezaleznie
od rodzaju fosforanu surowego, wydziela
sie¢ w postaci krystalicznej, réznej od po-
staci objetosciowej, wlasciwej siarczanowi
wapnia, stragconemu w zwyklych warun-
kach. Siarczan wapnia, otrzymywany we-
dtug tego patentu, ma budowe bardziej
ziarnista, dzieki czemu latwiej daje sie

-oddziela¢ od roztworu, poniewaz latwiej

opada na dno, niz spoisty mut. Wynik ten
osigga si¢ wedlug wymienionego patentu
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pnzez zastosowanie ’cemrperatury €0 maj-
mniej 80°C.

-x Wkngllazek niniejszy stanowi dalsze
rozwihiecie opisanego sposobu i polega na
tem, ze siarczan wapnia w opisany sposéb
otrzymuje si¢ najpierw w postaci pétwo-
dzianu (2Ca SO, . H,0 ), nastepnlie przekry-
stalizowuje si¢ go ma gips (CaSO,.2H,0),
ktory oddziela si¢ od roztworu kwasu fo-
sforowego. W ten sposéb otrzymuje sie
gips, znacznie rézmiacy sie pod wzgledem
fizycznym od siarczanu wapnta, stracone-
go w zwyklych warunkach, ktéry nawet w
stosunkowo malem stezemiu tworzy z roz-
tworem papkowata, a tem samem trudno
odsaczalna mase. Gips, otrzymany wedlug
wynalalzﬂ{u, ma budowe ziarnista, umozli-
wiajaca szyfbkm oddzielenie oden roz-
tworu zapomoca osadzenia gipsu, a takze
oddzielenie roztworu od gipsu przez od-
saczenie 1 przemycie stosunkowo niewiel-
ka iloscia wody pléoczne;.

To przekrystalizowywanie :po?wodzlanu
daje pewne techniczne korzysci, a zwla-
szcza tg, ze ziarma surowego Iosforanu,
niecalkowicie rozpuszczone podczas lu-
gowania i ofoczone pierwotnie wytworzo-
nemi krysztalami siarczanu wapniowego,
zostalja uwolnione i wystawione ponownie
na dzialamie cieczy lugujacej, dzigki cze-
mu praktycznie zostaja catkowicie rozpu-
szczone. A zatem nowy sposob, wykona-
ny prawidlowo, daje wieksza wydajnosé
kwasu fosforowego, niz sposoby dotych-
czas znape.

Potwodzian siarczanu wapnia otrzy-
muje si¢ przez lugowanie surowego fosfo-
ranu w wysokiej temiperaturze, zwykle
siggajacej 90°C lub wyzej, i przy pomocy
stosunkowo mocno stezonego roztworu
kwasu, albo tez przez tugowanie surowego
fosforanu najpierw w niskiej temperatu-
rze stosunkowo mocnym roztworem kwa-
su, przyczem siarczan wapnia wytraca sig
najpierw jako gips w postaci objetoscio-
wej, oraz nastepujace po tem odpowiednie

.makuch filtrowy bardzo zwarty,

podwyzszenie tempenatury, Ciecz luguja-
ca z zawartym w niej pélwodzianem chto-
dzi si¢ mastepnie lub rozciericza, przyczem
potwodzian przekrystalizowuje sie na
gips ziarnisty.

Roztwarzanie surowego fosforanu roz-
tworami kwasu w wysokiej temperaturze
stosowane jest zaréwno w zwyklej fabry-
kaicji superfosfatu, jak i przy otrzymywa-
niu superfosfatéw amonowych; jednak w
tych przypadkach postaé krysztaléow siar-
czanu walpnia jest obojetna, poniewaz
zwiazku tego mie oddziela si¢ od roztwo-
ru, lecz pozostawia sie go jako balast w
produkcie koficowym.

W celu ulatwienia przekrystalizowa-
nia pétwodzianu w dwuwodzian, dobrze
jest przy chlodzeniu, wzglednie rozcien-
czaniu tugu, dodaé krysztaly gipsu, powo-
dujace osadzamie si¢ na nich siarczanu
wapniowego. Przez odpowiednie dostoso-
wanie wielkosci i ilosci dodawanych kry-
sZtatkow gipsu mozna otrzymaé ostatecz-
ne krysztaly gipsu w kazdej wymaganej
wielkosci. Wazne jest, aby dodane kry-
sztaly byty kroétkie i zwarte, poniewaz
wtenczas przy przekrystalizowaniu otrzy-
muje sie gips, latwo oddzielajacy sie od
rozczynu, bowiem przy filtrowaniu daje on
umozli-
wiajacy tatwe przeptdkanie, albo przy zle-
waniu szybko osadza si¢ w stosunkowo
matej objetosci mulu,

Celem otrzymywania krysztalow glpsu,
nadajacych sie jako doldatek przy prze-
krystalizowaniu siarczanu wapniowego 2z
potwodzianu na gips, i celem jednoczesne-
go orzymania wydzielonych krysztatlow
wymaganej wielkosci, dobrze jest praco-
waé w sposéb nastepujacy. Lug z zawar-
temi w nim krysztalami gipsu o rozmaitej
wielkosci, po zakoriczeniu przekrystalizo-
wania, dokonywanego najlepiej w zbior-
niku oddzielonym od kadzi do lugowa-
nia, przelewa sle do aparatu, np. do tak
zwanegd aparatu klasyfikacyjnego, w



ktorym oddzielaja -sie przewazmie wick-
sze krysztaly z rolzczynu, pozostawiajac
drobne krysztaly w stanie zawieszenia.
Wrydzielone krysztaly duze moga by¢ o-
sadzone na filtrize i plokane albo w jaki-
kolwiek inny znany sposéb traktowane dla
odzyskiwania zawartego w rozczynie kwa-
su fosforowego, poczem plyn przemywa-
jacy odprowadza si¢ do' kadzi z tugiem.
Dobeze jest rozczyn, uweolniony od du-
zych krysztalow gipsu, wraz z zawartemi
w nim drobnemi krysztalami gipsu prze-
prowadzi¢ do kadzi dla przemywania,
gdzie gips osadza sig, a rozczyn mozna
zlewaé. Opadajacy ma dno osad, zlozony
z mniejszych kryszfaléow gipsu zmiesza-
nych z mata iloscia rozczynu, prowadzi
si¢ zpowrotem do zbiomnika krystalizacyj-
nego, w ktérym male krysztaly maja spo-
sobno$é¢ powiekszania si¢ do odpowied-
nich rozmiaréw. Poniewaz otrzymuje sig
przytem zaréwno male, jak i duze kry-
sztaly gipsu, proces opisany moze by¢
wykonywany bez przerwy.

Zaszczepianie przesyconych roztwo-
row okruchami krysztatéw lub maka kry-
staliczng w celu zapoczatkowania krysta-
lizacji i wytwarzania dobrze wyksztatco-
nych krysztalow jest znane w technice
krystalizowania. Nowe jest jednakze za-
stosowanie tego srodka do przekrystalizo-
wywania pélwodzianu siarczanu wapnio-
wego na dwuwodzian, przyczem niespo-
dziewanie oltrzymany w ten sposéb gips
wytraca si¢ w postaci gruboziarnistego
piasku, gdy podczas bezposredniego wy-
tracania gipsu z roztworu masa gipsu
staje si¢ Slumowata 1 objegtosciowa, zle
stracajaca si¢ nawet przy zaszczepianiu
takiego roztworu okruchami krysztatow.

Przyktad 1. 340 g 78%-owego kwasu
siarkowego rozciericzono 309 ¢ rozczynu
kwasu fosforowego, zawierajacego 15,5%
H,PO,, i nagrzano do temperatury po-
miedzy 90°C i punktem wrzenia rczczy-
nu. 300 g sproszkowanego fosforanu suro-

wego zmieszano z 309 ¢ kwasu fosforowe-
go tej samej mocy, . poczem . mieszaning
matemi pofrcjami dodawano do - goragcego
rozczynu kwasu siarkowego. Po - mnigj
wigeej jednogodzinnem lugowaniu dodano
mieszaning 100 cm® rozczynu kwasu fo-
sforowego z dawniejszej préby lugowa-
nia, zawierajaca 30% H,PO, i mniej wie-
cej 50 g gipsu i 309 g rozciericzonego kwa-
su fosforowego, zawierajacego 15,5%
H,PO,. Temperatura przytem opadia do
80°C; mieszajac, utrzymywano temperatu-
re 70°—80°C w prizeciagu 4—5 godzin az
do zupelnego przekrystalizowania. Pod-
czas koricowego okresu przekirystalizowy-
wania wytwarzal si¢ gaz, przyczem po-
wstawala piana, co wskazywalo wyraznie,

iz przy przekrystalizowaniu uwalnialy

si¢ ziarna fosforanu i dzigki temu mogly
podlegaé¢ nowemu dziataniu lugu. kwasne-
go. Prizeld przekrystalizowaniem tug byl
ciagliwy i gestoplynny, po przekrystalizo-
waniu za$ rzadki i stosunkowo latwoplyn-
ny. Gips wykrys'talizowany - osadzal si¢ z
szybkoscia mniej wiecej 40 cm mna godzi-
ne¢ z wydajnoscia 55—60% klarownego
roztworu w stosunku do calkowitej obje-
tosci. Uzyta przy prébie ilosé¢ 927 ¢ roz-
ciericzonego kwasu fosforowego, zawiera-
jacego 155% H,PO,, odpowiada przemy-
wajacemu ptynowi o odpowiedniej zawar-
tosci gipsu, otrzymywanemu przy syste-
matycznem przepldkiwaniu surowego fo-
sforanu.

Przyktad II. 600 g rozczynu, zawiera-
jacego 150 g siarczanu amonowego, 63 g
azotanu amonowego, 15 g fosforanu amo-
nowego i 7 g kwasu fosforowego, zatem
co do sktadu odpowiadajacego plynowi
prizemywajacemu, ktéry otrzymuje sie
przy systematycznem plékaniu wydzielo-
nego mulu siarczanu wapniowego rozczy-
nem siarczanu amonowego, ogrzano do
temperatury pomiedzy 90°C i punktem
wrzenia rozczynu, poczem dodawano,
mieszajac, 150 g suchego fosforanu suro-



wego i nastepnie matemi porcjami 230 g
50% -owego kwasu azotowego. Lugowanie
w powyzszej temperaturze prowadzono w
dalszym ciagu w przeciagu 4 godzin, po-
czem rozczyn ochfodzono do 60°—70°C i
jednoczesnie dodano 75 km® rozczynu,
zawierajacego mniej wigoej 20 g gipsu z
dawniejszej préby lugowania. Temperatu-
re utrzymywano przez przeciag 5—6 go-
dzin przy ciaglem mieszaniu, poczem
przekrystalizowanie zostalo ukoriczone.
Wykrystalizowany gips osadzal sie z
szybkoscia mniej wigcej 50 cm na godzi-
ne i wydal mniej wiecej 75% klarownego
plynu. Réwniez w tym przypadku wytwa-
rzal si¢ gaz podczas koncowego okrzsu
przekrystalizowania, przyczem powstawa-
la piana.

Zastrzeiemia patentowe.
1. Sposéb tugowania surowego fosfo-

ranu wapniowego z wydzielaniem wapnia
w postaci siarczanu wapniowego, znamien-

ny tem, ze tugowanie prowadzi si¢ w tem-
peraturze przynajmniej 80°C przy stosun-
kowo wysokiem stezeniu tugu, poczem wy-
dzielony siarczan wapniowy pélwodny
przekrystalizowuje si¢ na dwuwodny za-
pomoca rozciericzenia woztworu lub przez
zmniejszenie jego temperatury albo obu
tych érodkéw razem.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze przy przekrystalizowywaniu
roztwor zaszczepia si¢ matemi krysztala-
mi gipsu.

3. Sposéb wedlug zastr'z. 1 i 2, izna-
mienny tem, Ze do zaszczepiania ' stosuje
si¢ mate krysztaly gipsu, oddzielone od
wigkszych i od glowneyj czesci roztworu po
przekrystalizowaniu siarczanu wapniowego
pélwodnego na dwuwoidny.
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