csosoves | POPIS VYNALEZU

REPUBLIKA:

¢*> | K AUTORSKEMU OSVEDCENi

/22/ Ptihld8eno 23 11 83
/21/ /PV 8734-83/

(#)  zZverejndno 17 09 84

URAD PRO VYNALEZY (45)

i Vyddno 15 11 86

A OBJEVY

235640

an (L))

(51) Int. C13
C 01 B 25/32

(75)

Autor vynilezu GLASER VLADIMIR doc. ing. CSc., VIDENSKY JAN ing. CSc., PRAHA

(54) Zpusob vyroby dihydratu hydrogenfosforeénanu vapenatého

Roztok kyseliny trihydrogenfosforedéné
se G4dstedn& zneutralizuje uhliditanem vdpe-
natym a zamoniakalizuje. Ze vzniklé suspen-
ze se oddélf sraZenina a zbyly roztok se
sréd%{ roztokem vodorozpustné vépenaté soli.
Po op&tovném oddélenf sraZeniny se zbyly
roztok regeneruje za pouZitf{ oxidu nebo
hydroxidu vdpenatého nebo jejich smési na
amoniak a roztok vdpenaté soli, které se
pouzij{ jako recykl. P¥itom je vyhodné p¥i-
ddvat b&hem vyroby stabilizdtory zpomalujf-
ci dehydrataci a hydrolyzu produktu. Rovn&Z
je vyhodné p¥iddvat b&hem vyroby ldtky
ovlivnujfcf tvrdost vyrobku.

Produkt je vhodny k pouZitf{ p¥i vyrobé&
zubnfch past, v potravind¥ském a farmaceu-
tickém primyslu. .
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vyndlez se tykd zplsobu vyroby dihydrdtu hydrogenfosforefnanu vdpenatého nebo jeho smési
s hydroxylapatitem nebo s fosforefnanem vépenatym a nebo s hydroxylapatitem a fosforednanem

védpenatym z kyseliny trihydrogenfosfore&né a uhliitanu vdpenatého.

Doposud je vétSinou vyroba vySe uvedenych produktl doprovdzena tvorbou vedlejsich, mén&
hodnotnych produktl, které spot¥ebovdvaji &&st vstupnich surovin. P¥fkladem takové technolo-
gie je postup, p¥i ném¥ se v kyselin& trihydrogenfosfore&né rozpoustf vdpenec tak, aby vznikl
dihydrogenfosforednan védpenaty, z ndho? se %4dany produkt ziskd vysrdZenim nap¥fklad roztokem
hydroxidu sodného. Po odd&leni sra¥eniny produktu ze vzniklé suspenze zbyvd roztok obsahujfci
hydrogenfosforeénan sodny. Jinym piikladem je zplsob, p¥i ném¥ dihydrogenfosforefnan vépenaty,
pfipraveny rozpoudt&nim vépence v kyselind trihydrogenfosforeéné, se srd%{ vdpennym mlékem.
Produkt ziskany timto zpdsobem obsahuje v&tSinou nezreagovany hydroxid vépenaty. Podobn& je
tomu i u zplsobu, p¥i kterém se produkt zf{skdvd neutralizac{ kyseliny trihydrogenfosfore&né

vdpennym mlékem nebo uhliditanem vdpenatym.

Jak je tedy zfejmo, spodivd nedostatek t&chto zndmych zplisobl b¥edeviim v tom, Ze se
kvantitativné nep¥evdd&ji vychoz{ suroviny na poZadovany produkt.

Tuto nevyhodu odstrafuje podle vyndlezu zplisob vyroby dihydrdtu hydrogenfosfore&nanu
vdpenatého nebo jeho smési s hydroxylapatitem nebo s fosfore&nanem védpenatym a nebo s fosfo-
reénanem vépenatym a hydroxylapatitem z kyseliny trihydrogenfosfore&né a uhli&itanu védpena-
tého.

Podstata zplsobu spodfvd v tom, ¥e roztok kyseliny trihydrogenfosfore&né se &dste&né&
zneutralizuje uhli&itanem vépenatym, vznikly roztok se zamoniakalizuje a po odd&lenf sraZe-
niny ze vzniklé suspenze se ddle srd%{ roztokem vodorozpustné vdpenaté soli. Po op&tovném
oddéleni se zbylYy roztok regeneruje za pou¥itf oxidu nebo hydroxidu vépenatého nebo jejich
sm&si na amoniak a roztok vépenaté soli, které se pouZijf jako recykl.

~ Je rovné? mo¥né nahradit &4st nebo veSkery uhliditan vdpenaty oxidem nebo hydroxidem

vépenatym nebo jejich smési.

Podle daldfho vyznaku vyndlezu je moZno &4st recyklu amoniaku zavést do druhého stupné&
srdZeni.

Podle dal¥fho vyznaku vyndlezu je mo¥no &&st recyklu roztoku vodorozpustné vdpenaté
soli pouZit k Fedéni roztokl pou¥fvanych p¥i rozpoust¥nf nebo srd%en{ v prvnim stupni.

Podle daldfho vyznaku vyndlezu je moZno srdfenf provést v jednom stupni spojenim re-
cykl@ amoniaku a roztoku vodorozpustné vépenaté soli, nebo zavedenim veZkerého mno%stvy
recyklujfcfho roztoku vodorozpustné soli do roztokd pouZfvanych nebo vznikajfcich p¥i roz-
poustdn{ vépenaté suroviny v kyselin& trihydrogenfosfore&né.

Podle dal¥fho vyznaku vyndlezu se miZe 84st roztoku amonné soli vedeného na regeneraci
odd8lit a pou¥ft jako recykl na Fed®nf roztokd p¥ichdzejfcich na srdZen{.

Podle dal¥fho vyznaku vyndlezu se mi¥e feddnf roztokdl vedenych na sréZen{ provést vodami
odpadajfcimi p¥i promyvdn{ produktu.

Podle dal¥fho vyznaku vyndlezu je mo¥no p¥iddvat stabilizdtory nap¥fklad ho¥e¥naté soli,
zpomalujfc{ dehydrataci a hydrolyzu produktu.

Podle daldfho vyznaku vyndlezu je moZno piiddvat ldtky ovlivhujfc{ tvrdost produktu, na-
p¥iklad dvojfosforednan sodny.

" Podle posledniho vyznaku vyndlezu je mo¥no srafeniny z prvnfho a druhého stupné sréZen{
zpracovat samostatné.
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" Zdkladn{ u&inek zpGsobu vyroby podle vyndlezu spo¥ivd v tom, %e se dosahuje bezodpado-
vého cyklu vyroby tim, Z%e veZkery vstupujic{ fosfor, vdpnik a pfidavné ldtky, kromé& technolo-
gickych ztrdt, pfechdzejl na klifovy produkt. Tim se zplsob vyroby podle vyndlezu stdvd
oproti dosud zndmym vyrobnfm postupfim, vychdzejicim z kyseliny trihydrogenfosfore&né a uhli-
&itanu vdpenatého, nebo oxidu &i hydroxidu vdpenatého nebo jejich jakékoliv kombinace, vy-
razné ekonomicky vyhodn&jsim.

Vyroba mi%e byt kontinudlnf, diskontinudlni nebo kombinace obou téchto postupf. Postu-
puje se napfiklad tak, Ze roztok kyseliny trihydrogenfosfore&né se Edsteéné zneutralizuje
uhliditanem vdpenatym, a to nejlépe tak, aby vznikl dihydrogenfosforednan vépenaty o koncent-
raci 1 % hmotnosti a% nasycendho roztoku p¥i dané teploté. Po p¥fipadném oddé&len{ nerozpust-
nych zbytk se roztok srd¥{ amoniakem, a to bud v plynné formé& o koncentraci 1 aZ% 100 % hmot-
nosti, nebo vodnym roztokem o koncentraci 1 a%Z 30 % hmotnosti, a to nejlépe tak, aby vznikla

srazenina dihydrdtu hydrogenfosfore&nanu vdpenatého a roztok hydrogenfosfore&nanu amonného.

Amoniakalizace se provdd{ za teploty 5 a¥ 50 °C, a to jednor&zové nebo postupné, pif-
padné jé mo¥no provést amoniakalizaci a Yed&nf soulasné. Vznikld sraZenina dihydrdtu hydro-
genfosf&reénanu vdpenatého se odddlf, promyje a vysudf{ p¥i teploté nep¥esahujici 100 Oc.
Zbyly roztok, obsahujfcf hydrogenfosforefnan amonny, se srd?{ roztokem vodorozpustné vdpenaté
soli o koncentraci 1 % hmotnosti aZ nasyceného roztoku p¥i dané teploté pfi ekvimoldrnim nebo
nadstechiometrickém poméru za teploty 5 aZ 50 ©c, a to jednordzové nebo postupné, p¥fpadné
je mo¥no provést srdZent a fedéni soudasnd. Vznikl4 sra¥enina se odd¥lf a zpracuje samostat-
n& nebo spoledn& se srafeninou z prvnfho stupné srdZeni. Zbyly¥ roztok, obsahujfc{ amonnou
sil, se regeneruje na amoniak a vodorozpustnou vdpenatou sil p¥iddnim oxidu nebo hydroxidu
~ ‘vdpenatého nebo jejich smési v tuhém stavu, p¥fpadné ve vodné suspenzi.

Regenerace se s vyhodou provddf p¥i teploté odpovidajfci varu regenerovaného roztoku.
Amoniak se vraci na srd¥enf do prvnfho stupn&, zbyly roztok vdpenaté soli se po eventudlnim
zbaven{ mechanickych nelistot a po p¥ipadném dalSim zahu$téni pohéije opét ke srdZen{ ve dru-
hém stupni. Promyvac{ vody je vyhodné zallenit do vyrobnfho cyklu. P¥fdavné 1l4tky je vhodné
ddvkovat do roztokd vedenych na srdZeni, nebo p¥imo do srdZeciho za¥fzenf, do dosud vlhkého
produktu, p¥ipadn& p¥i eventudlni dpravé velikosti &dstic produktu mletim.

Zpisob vyroby podle vyndlezu je ddle bliZe popsdn na konkrétnim p¥ikladu provedeni.
P¥{f{klad

Uhli&itanem vdpenatym byl zneutralizovdn 5% roztok kyseliny trihydrogenfosfore&né, obsa-
hujfcf 0,3 % hmotnosti dvojfosfore&nanu sodného, tak, aby vznikl dihydrogenfosforeénan vépe-
naty. Vznikly roztok byl vydrdZen v mIchaném pritolném reaktoru pfi 25 ¢ plynnym amoniakem
tak, aby vznikl dihydrdt hydrogenfosforefnanu vépenatého a hydrogenfosforenan amonny. Ze
vzniklé suspenze byl oddélen filtrac{ tuhy produkt, promyt a vysuSen p¥i 40 Oc. Filtrédt a
promfﬁaci vody byly ddle srdZeny 5% roztokem chloridu vépenatého obsahujicfho 0,06 % hmot-
nosti chloridu ho¥e&natého.

P¥i srdZenf bylo pouZito 2% pY¥ebytku vdpenaté soli oproti stechiometrii. Ze vzniklé
suspenze byl odd&len filtrac{ tuhy produkt a zpracovdn spole&né& se sraZeninou z prvniho
stupng srdfeni. Filtrdt a promyvac{ vody bylv zavedeny do regeneraniho za¥fzenf, kam se
pfiddval mlety oxid vépenaty v mnoZstvi odpovidajfcim 1% p¥ebytku oproti stechiometrii
vzhledem k chloridu amonnému. V regenerdtoru byla udrZovdna teplota varu roztoku. Oddestilo-
vany amoniak a vodni pdry byly vedeny do prvniho stupné srdZeni. Suspenze opoudtéjicf rege-
nerdtor byla zbavena filtrac{ mechanickych nedistot a &iry filtrdt po zahudté&n{ pouZit op&t
ke srd%enf ve druhém stupni. Zfskany produkt je vhodny k pou#it{ p¥i vyrob& zubnich past,

v potravind¥ském a farmaceutickém primyslu.



235640 4

PREDMET VYNKXLEGZU

1. Zpisob vyroby dihydritu hydrogenfosforefnanu vdpenatého p¥ipadné ve smési s hydroxyl-
apatitem nebo/a”é fosforednanem vdpenatym z kyseliny trihydrogenfosforedné a uhliditanu vépe-
natého, vyznafujic{ se tim, Ze roztok kyseliny trihydrogenfosforedné se nejvice do 40 %
zneutralizuje uhli&itanem vdpenatym nebo/a oxidem nebo/a hydroxidem vdpenatym, zamoniakali-
zuje, 0dd&l{ se sra¥enina, zbyly roztok se srd%f roztokem vodorozpustné védpenaté soli, ze
suspenze se odddlf srafenina a p¥{padn& odvede na zpracovdni spolen& se srafeninou z prvniho
stupn¥&, ze zbylého roztoku se pomoci oxidu nebo hydroxidu vdpenatého nebo jejich sm&si v tuhém
stavu nebo ve vodné suspenzi uvolni amoniak, ktery se vede do prvnfho stupné srdZenf, vznikly
roztok vodorozpustné védpenaté soli se vede jako recykl do druhého stupn& srdZfent.

o2, Zplsob podle bodu 1, vyznadujfc{ se tfm, ¥e &4st recyklu amoniaku se zavede do druhého
stupné sréd¥enif.

3. Zptsob podle bodd 1 a 2, vyznadujfcf se tfm, ¥e 84st recyklu roztoku vodorozpustné
vépenaté soli se pouZije k Fedén{ roztokil pou’fvanych p¥i rozpoustén{ nebo srdZeni v prvnim
stupni.

4, Zpisob podle bodu 1, vyznadujfci se tim, %e srd%enf{ se provede v jednom stupni spoje-
nim recykld amoniaku a roztoku vodorozpustné vdpenaté soli nebo zavedenim veskerého mnozstvi{
recyklujfctho roztoku vodorozpustné vipenaté soli do roztokdl pouZivanych nebo vznikajicich
p¥i rozpoudtdni vipenaté suroviny v kyselin& trihydrogenfosfore&né.

5. Zpisob podle bodd 1 a¥ 4, vyznadujfc{ se tIim, %e se &4st roztoku amonné soli, vede-
ného na regeneraci, oddélf a poufije jako recykl na Yed&nf roztokd pfichdzejfcich na srdZent.

6. zpisob podle bodd 1 a¥ 5, vyznadujfcf se tfm, %e Ffed¥ni kyseliny trihydrogenfosforel-
né nebo roztokd vedenych k srd¥enf se provddi vodami odpadajfcfmi p¥i promyvéni sraZeniny
produktu a/nebo roztokem vodorozpustné vdpenaté soli.

7. ZpGsob podle bodl 1 a¥ 6, vyznadujic{ se tim, Ze se p¥iddvajf stabilizdtory zpomalu-
jic{ dehydrataci a hydrolyzu produktu, nap¥fklad chlorid ho¥e&naty, do roztokl vedenych
k srd¥eni a/nebo samostatn& do srd¥ecfho stupn& a/nebo ke sra¥eniné& produktu.

8. zptsob podle.bodd 1 a¥ 7, vyznadujici se tim, Ze se ldtky ovliviujfc{ tvrdost produk-
tu, nap¥fklad dvojfosfore&nan sodny, p¥iddvaj{ do roztok@ vedenych k srd¥enf{ a/nebo samostatné

do sré¥ecich stupnid a/nebo ke sraZ¥enin& produktu.

9. Zplisob podle bodd 1 a¥ 3 a 5 a¥ 8, vyznadujfci se tim, Ze se sraZeniny z prvnfho a
druhého stupn& srd¥eni zpracovdvajf samostatng.

Severografia, n. p., MOST ‘ Cena 2,40 Kés
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