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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmite
for direkte fremstilling i hgyt utbytte av meget konsentrert
fosforsyre og kalsiumsulfat som har en god filtrerings- og
vaskeevne, ved 4 g8 ut fra kalsiumfosfat og svovelsyre som
reagerer i flere reaksjonssoner.

Fremgangsmdter hvor man gdr ut fra fosfat i en
serie reaktorer som hver opptar svovelsyre, fosfatmineral og
fortynnet fosforsyre har vert beskrevet, szrlig i de franske
patenter 814.064 og 1.212.825. I disse fremgangsmiter ledes
den oppslemming som er fremstilt i den fgrste reaktor til en
annen og eventuelt til en tredje reaktor osv., slik at volume-
ne av oppslemmingene adderes og dermed blir reaktorene ngd-
vendigvis volumingse. P& den annen side kan disse fremgangs--
miter bare gi syrer med forholdsvis lav konsentrasjon som
generelt er i en stgrrelsesorden pd 309% P205.

Man kjenner ogsd fremgangsmiter som for & oppnéd
et godt utbytte foresl8r at fosfatet under slike betingelser
at man f&r kalsiumsulfat i flere forskjellige former, f.eks.

i form av gips, som deretter omkrystalliseres til hemihydrat,
serlig ifglge de franske patenter 1.453.399 eller 1.485.940,
eller at man omvendt, fgrst produserer rekrystallisert hemi-
hydrat og deretter gips, serlig ifglge de franske patenter
1.409.405, 1.344,871, 1.491.767, 1.498.272 og 1.534.672.
Disse fremgangsmiter gir bare syre med en konsentrasjon av
P205 1 nerheten av 30%, og man m3 filtrere hele det erholdte
kalsiumsulfat to ganger, fgrst i én form og deretter i en
annen, og videre arbeider de apparater som behandler hemi-
hydrat under vaﬁskeligé betingélser for temperatur og korro-
sjon, og man f&r her ogsd velkjente ulemper som fremkalles
ved utskilling av hemihydratet slik som ddrlig utbytte av PZOS’
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1nkrustaSJoner og tilstopping av filtrene,

Det er nd funnet en fremgangsmate som tillater at
de dlrekte ad fuktlg vel oppnéds en fosforsyre med en konsen-
trasjon pd 30-55% P205 uten overskudd av svovelsyre og med et
meget hgyt utbytte, som skriver seg szrlig fra de gode filtrer-~
ings- og vaskingsegenskaper.

Ifglge foreliggende oppfinnelse omsettes kalsium-
fosfat og svovelsyre kontinuerlig i flere reaksjonssoner, og
man fordeler kalsiumfosfat og svovelsyren mellom de forskjel-
lige reaksjonssoner og filtrerer den fremstilte oppslemming i
hver reaksjonssone og innf¢rer i den fgrste reaksjonssone hov-
eddelen av det vann som. skal anvendes i fremgangsmaten i form
av fortynnet syre .som skrlver seg fra vasklng av de faste »
stoffer med vann, og innfgrer flltratet fra hver reaKSJonssone
1 den etterfglgende reaksjonssone sllk at konsentraSJonen av

2 5 i den flytende fase for hver reaksgonssone skal vare
h¢yere enn i den. foregaende reaksgonssone, og man oppsamler
filtratet fra den siste reaksjonssone, hvilket utgjgr produk-
sjonen.- ) _ : ) ‘

Selv om man kunne utfgre filtreringen av de for-
skjellige oppslemminger p& serskilte filtre idet. hvert filter
svarer til en reaksjonssone, er.def imidlertid saflig fordel-
aktig i rekkefglge 8 avsette pd samme filter de oppsleﬁminger
som er produsert i de forskjellige reaksjonssoner slik at
disse legges opp pd hverandre 1 lag, og & filtrere disse og
vaske disse samlet med vann. 1 den fgrste reaksjonssone inn-
fdres s8ledes filtratet som innehdlder vaskevann og i den
annen reaksjonssone sendes filtratet.som svarer til den'f¢rste
reaksjonssone oOsvV., like til det mest konsentrerte filtrat
som svarer til den siste reaksjonssone, idet dette filtrat
utgjgr produksjonen. ' .

Alt etter betingelsene for temperatur og konsen-
trasjon for hver sone krystalliserer det-kasliumsulfat som
oppstér'ved opplgsning av fosfatet, enten.i form av dihydrat
eller i form av semihydrat eller‘som,anhydrit. '

Det har uventet vert iaktatt.at uansett i hvilken
tilstand-eller krystallinsk form,kalsiumsglfat atskiller seg
fra en oppslemming til.en .annen, legger lagene Seg oOpp pé& hver-

‘andre uten & blande seg og uten & omkrystalliseres i serlig

grad eller & vere sjenerende for filtreringen.
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Man innfgrer hver obpslemming pd filtret i det
#yeblikk hvor det foregdende lag opphgrer & vaere dekket med
vaeske. )
Man anbringer generelt de forskjellige oppslem-
minger pé filtret slik at disse hvis‘flytende‘fase er mest

konsentrert pd P skal anbringes under, og slike hvis flyt-

0
. 2°5? ,
ende fase er minst konsentrert pia P205, skal anbringes over.
Derved blir hvert lag av fast stoff gjennoml¢ptAav en flytende

fase som er mindre konsentrert enn den flytende fase som ompre-

gnerer dette, og man utfgrer sdledes en fgrste vasking.
Ifglge en utfgrelsesform for foreliggende oppfinn-
else oppretter man i de forskjellige reaksjonssoner betingelser

for temperatur og konsentrasjon av PZO i den flytende fase

som fgrer til dannelse av dihydratiserg kasliumsulfat. Det er
fordelaktig i dette tilfellet i den flytende fase for reak-
sjonssonene som gdr foran den siste & opprettholde et innhold
av svovelsyre som er mer enn 30 g/l, og fortrinnsvis mellom

4o og 120 g/l, og 1 den siste reaksjonssone en konsentrasjon
av svovelsyre som er mindre enn 30 g/l. Man fir under disse
betingelser et godt utbytte av P205, et stabilt forlgp og en
god filtreringshastighet.

Ifglge en annen utfgrelsesform for foreliggende
oppfinnelse oppretter man i minst den siste reaksjonssone
betingelser for temperatur og konsetrasjon av P205 i den
flytende fase som fgrer til dannelse av kalsiumsulfat som er
lite eller ikke-hydratisert som hemihydrat eller anhydrit.

Det er i dette tilfellet fordelaktig & regulere konsentra-
sjonene i den flytende fase slik at man ikke har overskudd av
svovelsyre,

Nér minst en av oppslemmingene som skal filtre-
res inneholder gips og minst en av oppslemmingene inneholder
hemihydrat, er det fordelaktig for & unngd inkrusteringer
fgrst & avsette 1 kontakt med holderen som filtrerer en del av
gipsoppslemmingen, hvilket danner et tynt lag, og deretter &
avsette de mindre hydratiserte lag og deretter resten av
gipsen. ‘

Ifglge en variant av fremgangsmdten for utgvelse
av foreliggende oppfinnelse danner man i minét den fgrste av
reaksjonssonene dihydratisert kasliumsulfat og i minst den
siste reaksjonssdnen hemihydratisert kalsiumsulfat, og pd fil-
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tret skilles hemihydratkalsiumsulfatet fra de andre former av
kalsiumsulfat og man overf¢rerAdétte hemihydrat i en ekstra
reaksjonssone og overfgrer det‘dihydratisefte kalsiumsﬁlfat

ved hJelp av en vaske-som 1nneholder svovelsyre og minst en del'
vann som anvendes i fremgansmaten, hvoretter dette tJener som
vaskevann for de faste stoffer, 08 f¢r det 1nnf¢res i den f¢r-'
ste reaksjonssone i form av fortynnet fosforsyre,. og man fil-
trerer. det transformerte ka181umsulfat og 1 den fgrste reak-
SJonssone innfgres . det tllsvarende flltrat Det er fordel-
aktig & ekstrahere hemlhydrat fra flltret etter vasklng og tll—
sette filtret resten av den oppslemmlng som er fremstllt i -
gsonen for gips, og deretter faernes den erholdte gips ved re-
hydratisering av det foregéende semlhydrat fra filtret, 1det
den oppslemming som er mest konsentrert pé P205 er anbragt “
under og den.minst.konsentrerte over, hvorettervfiltreres og
vaskes som fgr. _ - '

Det er funnet at ved utf¢relsen av en av disse
modifikasjoner for utgvelse av fremgangsmaten far man fos-
forsyre hvis konsentraSJon generelt er over, 30% og kan 1ett - )
oppnd 40-42% P 2 5 ved & operere med gips.. Man far sarllg under'v
¢konomlske betlngelser konsentrasgoner pa 34 38% av P205 N&r
man 1 det -minste -delvis opererer med hemlhydrap .far man lett

konsentrasjoner‘mellom hp-55% P Den syre som fremstilles,

inneholder ikke svovelsyre. De egholdte utbytter fra frem-
gangsméten_if¢lée foreliggende oppfinnelse er hgye selv ved de
hgyeste konsentrasjoner. Man fér szrlig et meget godt utbytte
av opplgsning av fosfater takket vare den 1lille mengde P205
som tapes med biproduktet i form av Synkrystallisert bikal-
siumfosfat 1 reaksjonssonene for gips takket vere det h¢ye'
innhold av svovelsyre og i reaksjonssonene pé hemihydrét som
er omkrystallisert til.gips takket vare omkrystallisasjon i

et fortynnet svovelsyremi1j¢ Utbyttet fra vaskingen er meget
godt takket vare den spesielle filtreringsmite ifdlge frem—,
gangsmdten ifglge oppfinnelsen. Filtreringshastigheten er 1,5
til 4 ganger stgrre enn den hastighet man ville ha ved pro-
duksjon av en syre med samme konsentrasjon ved hjelp av en
kjent fremgangsmdte, hvilket tillater .at det fremstilles 1
samme kvalitet en mer konsentrert syre. . For en produksjons-
kapasitet som er 1lik et bestemt filters, kan man gke konééhtra-

sjonen med 3 til 5 enheter av Pgos‘i prosent alt etter”de'fos¥
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fater og de béﬁingelsef det opereres med.

Hver reakéjonssone kan utfgres som eh hvilken
som helst anordning. Den kan szrlig utgj¢rés av et kar slik
som beskrevet i det franske patent 1.125.849, som ikke er opp-
delt og forsynt med r¢rénordninger, avkjgling og den ngdvendige
t¢mmeanordning samt tilfgrsler for de faste materialer med
deres reguleringer. Den kan ogsd utgjgres av et kar som er
oppdelt i rom eller av en serie kar, szrlig en serie p& to kar
som hver har egnede matningsanordninger for materialer. I
hver av reaksjonssonene kan de naturlige betingelser, finheten
i fosfater vere forskjellige og likeledes konsentrasjonene av .
svovelsyre Péo5 og diverse tilsetninger slik som anti-skum-
midler, modifikasjoner for krystallinsk utseende, mineralske
forbindelser.

Fremgangsmdten tillater szrlig & fremstille en
konsentrert fosforsyre ved & behandle et fosfat med ugunstig
karakteristikk 1 en eller flere reaksjonssoner med lav konsen-
trasjon pé‘P 5 og rest av fosfat med gunstig karakteristikk
i en sone med h@gy konsentrasjon av P205

Alle dy typer filtre som anvendes generelt i
industrien kan brukes. Man kan anvende en anordning som om-
fatter flere filtre og spesielt en anordning som anvendes
industrielt i en av de'kjente fremgangsmdter for multifiltrer-.
inger. Man tilpasser da matningene for oppslemminger og
slanger og rgr for de ngdvendige syrer for utf¢relse av frem-
gangsmaten.

Det er sarlig fordelaktig 4 anvende et eneste
filter kontinuerlig under vakuum og som har den egenskap &
skille filtratene godt, slik som horisontalt roterende fil-
terbord som er beskrevet i det franske patent 1.327.693,
eventuelt forsynt med en "présecteur" som er beskrevet i det
franske patent 1.334.5313; ndr mah behandler hemihydrat péd et
filter av den type som er beskrevet i det franske patent
1.327.693, er det fordelaktig fgrst & anbringe i kontakt med
den filtrerende overflate et tynt lag av oppslemming av gips
som er fremstilt i en av reaksjonssonene og deretter ett
eller flere lag hemihydrat. N&r man fortrinnsvis g¢gnsker &
skille ett eller flere lag av faste stoffer, kan man pd fil-
tret tilsette en-eller flere atskilte andrdninger for ekstra-
hering av faste stoffer slik som skrapere eller Arkhimedes
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skrue og de tilsvarende trakter. I alle disse tilfeller har
filtret bare en eneste vaskesone, idet selve filtret befinner
seg ved slutten av filtreringssyklusen,A‘l ‘

‘Man kan sarlig-utgve fremgang#méten ifglge fore-
liggende oppfinnelse i et av de anlegg som ér akjematisk vist
p& en eller annen av de fem viste figurer. .. f, .

. P3 fig. 1 sees en reaKSJonssohe 1 som kan besta
av en eller flere reaksjonskar hvis rgre, uttgmming og andre
anordninger ikke er vist. .Fosfatet innf¢res‘ved hjelp av
ledningen 2 og svovelsyren ved. hjelp av iedningen 3. og den
svake fosforsyre som skriver seg fra Vasklng av faste stofferA
gjennom ledningen 4., . 5, er en reaksgonssone som vises skJe-
matisk, som mottar fosfat ved 6 og svovelsyre ved 7 o8 fosfor-
syre som er produsert i system 1 ved 8. Den oppslemmlng som .
fremstilles, ved 5 innfgres ved hjelp av lednlngen 9 i en skil-
leanordning 10 som ved hgelp av,ledn;ngen 11 opptar oppslem-
mingen som produseres i 1. Produksionen.Qppsamleé.bg fjernes
ved hjelp av 12. -Vaskevann fra faste stoffer innf¢réslved
hjelp av 1edniﬁgen 13 og man fjerner faste stoffer gjenhom 14,
og ved hjelp évlledningenIIS_innf¢res véske&anh til filter-
holderen. De metodiske vaskekretsene for de fasﬁe stoffer er
ikke vist og heller ikke anordninger som for gvrig er kjent>
som "presektor for filtrering" som kan vere forbundet med
anordningen for atskilling -10. h

Fig. 2 viser en modifikasjon av den utf@grelse som
er vist skjematisk p& fig. 1. I denne modifikasjon pd fig. 2
er den f¢réte reaksjonssone sammensatt av to reaksjonsanord-~
ninger 21 og 22 som hver har sin matning av fosfat, svovelsyre
og fosforsyre representert respektivt ved 23, 24, 25 for
apparatet 21 og 26, 27, 20 for apparatet 22. Reguleringene
er slik at konsentrasjonen av_P205~i vaskefasén,i apparatet
22 skal vaere hgyere enn konsentrasjonen for den flytende
fase i apparatet 21 og at kalsiumsulfat utfelles under samme
form, det vare seg gips, -semihydrat. eller aﬁhydrit i de to
apparater 21 og 22. Reaksjonsmiljdet 1 apparatet 21 renner
ved overlgp 1 apparatet 22. ,Reakgjonssonen 5 kan i en annen
ut fgrelsesform som ikke er vist, vere sammensatt_av to,reék-
sjonsapparater som kommuniserer og ervregﬁlert slik at kalsium-
sulfatet utfelles i1 samme form. De oppslemminger som produ-

seres 1 reaksjonsapparatene-21 og 22 kan likeledesli en annen
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utf¢relsesform'som ikke er vist, filtreres separat og pa fil-
tret 10 mottar det annet apparat 22 bare moderlut som produ-
seres 1 apparatet 21. Det er mulig & utfgre denne fremgangs-
‘"méte takket vzre anordningen p& fig. 2, idet forlgpet regu-
leres slik at reaksjonssonene 21 og 22 gir en gipsoppslemming
og reaksjonssonenIS_gir hemihydratoppslemming. Det er i dette
tilfellet fordelaktig & modifisere anordningen svakt ved & til-
passe en ekstra ledning som tillater at 1litt gips kommer fra
23 til filteret.

Fig. 3 viser et apparat som tillater utfgrelse av
en annen utfgrelse av frémgangsméten ifglge oppfinnelsen hvor
31 skjematisk viser et eller flere kar forsynt med deres om-
rgringsanordninger, kjgleanordninger, tgmmeanordninger samt
tilslutninger. Fosfatet innfgres ved hjelp av ledningen 32,
svovelsyren ved hjelp av ledningen 33 og den svake fosfor-
syre, som skriver seg fra vaskingen p& filtret, ved hjelp av
ledningen 34. Man ser ved 35 og 36 de to ledninger som fgrer
gipsoppslemmingen som produseres i reaksjonssonen 31 til filt-
ret. Ved 37 sees et reaksjonssystem som virker szrlig med
hemihydrat og mates med fosfat ved 38, med svovelsyre ved 39
og med svak'fosforsyre ved 40, og hvis semihydratoppslemming
fgres til filtret 10 ved hjelp av ledningen Ll. Ved 42 opp-
samles konsentfert fosforsyre som endelig produkt. Man vasker
de p& hverandre lagte lag av faste stoffer p& filtret med
vesker som fgres ved hjelp av ledningen U3, hvoretter man
fjerner lag av hemihydrat gjennom ledningen 44 til omkrystal-
liseringssonen og reaksjonssonen 45, som, gjennom ledningen
46, mottar en ekstra mengde svovelsyre og gjennom ledningen
47 meget svak fosforsyre som skriver seg fra vasking av faste
stoffer. Ledningen 48 fgrer omkrystallisert gips fra 45 pi
gipslaget som tidligere er fgrt dit ved hjelp av 35 og 36 pd
filtret. Ledningen 49 fgrer vaskevann til de faste stoffer
og disse fjernes ved 50, og man ser ved 51 et innlgp for vann
for vasking av filtre,, '

Man gér”ikke utenfor rammen for oppfinnelsen ved
4 utfgre en variant for utgvelsen av foregdende fremgangsmate
med et apparat som skjematisk er vist pd fig. 4. Ifglge denne
variant oppldses fosfatet i reaksjonssonen 31 og 37 som tid-
ligere beskrevet, men man utfgrer en annen form for filtrer-
ing: man anbringer suksessivt pd filtret et tynt lag av gips
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ved hjelp av. ledningen 35, deretter en kake av semihydrat ved
hjelp av ledningen 41, og deretter resten av~gipsen som skriv—
er seg fra sonen 31 gjennbm 36 og deretter glps fra omkrystal—
liseringen og som skriver seg fra sonen MS gJennom 48 og man
underkaster det hele en metodlsk vasklng som er skJematlsk

vist . -ved -52. Tll slutt ekstraheres separat ved hjelp av en an-
ordning 53 semlhydratet,fqr_omkrystalllserlng_l karet‘HS 0g man
sender dette til filtret som fidligere ved U48. Denne utfgrel-
se byr pd den fordel at man fra filtret ekstraherer en kake av
semihydrat som-er meget godt vasket og fglgelig hurtig kan om-
krystalliseres med et meget lite reaksjonsvolum og.med meget
godt ekstraksjonsutbytte av P205. Det er i dette tilfellet
hensiktsmessig & velge en. type filter med en overflate som er
litt tykkere og som tillater at den tidligere nevnte fordel
utnyttes. ‘ ‘

Man gér heller ikke utenfor rammeh for oppfinn-
elsen ved & redusere eller utelukke. den del av fosfatet som
angripes med dannelse av glps. Fremgangsmaten 1f¢lge fore-
liggende oppfinnelse utfgres 1 dette tllfellet i en eller
flere soner med semihydrat, et omkrystalllserlngssystem for"
semihydrat til gips og et filter pé hv11ket lagene av ngl-‘
hydrat og gips legges over hverandre og hvorfra mah ekstra-
herer som tidligere semihydratet for & sende détte til om-
krystalliseringssystemet.

Man kan igjen uten & avvike fra'foreliggende opp-
finnelse realisere en annen variant for utfgrelsen av de fore-
gdende fremgangsmiter takket vare den apparatur som er vist
skjematisk p& fig. 5. Man fremstiller gips og hemihydrat som
tidligere ved 31 og 37, og man filtrerer disse p& hverandre .
lagte lag p& 'filtret 10. Man ekstraherer separat semihydratet
ved hjelp av en anordning 54, og man omkrystalliserer til
gips i . omkrystalliseringssonen 45 ved hjelp av en vaskevaske
som er tilfgrt ved hjelp av 58 og ekstra svovelsyre gjennom L6,
og deretter sendes kalsiumsulfatet, som er transformert, til
et annet separeringsapparat 55, og man innfgrer den s&ledes
fremstilte flytende fase ved hjelp av ledningen 56 til vaske-
sonen for filtret .10 f@gr den:innfgres 1 den fgrste reaksjons?
sone. . Man ser ved 57 en ekstra del vann for vasking av kaken.
Apparatet 55 behandler bare en del av de faste stoffgr og.
under 1litt 1lite korrosive betingelser er det sdledes mindre og
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av en enklere konstruksjon enn filtret 10.

Fremgangsmdten byr p& den fordel at den frem-
stiller en ren gips, spesielt i reaksjonssonen hvor man holder
et hgyt innhold av svovelsyre eller hvori man produserer gip-
sen ved hjelp av omkrystallisasjon av semihydrat. TFremgangs-
méten tillater separat ekstrahering av ett eller flere gips-
lag med stgrre renhet.

Man ser ogs& at fremgangsmdten ifglge foreligg-
ende oppfinnelse byr p4 en fordel i valg av utfgrelsesmite
samt i valg av arbeidsbetingelse som er bedre tilpasset mengde
og konsentrasjon for syre som skal fremstilles samt til ut-
gangsmaterialenes egenskaper. Fremgangsmdten gj¢gr det szrlig
mulig med samtidig utnyttelse av flere fosfater ved & unngéd
4 blande de forskjellige oppslemminger, hvilket kunne vare
ugunstig. Man kan s8ledes isolere det fosfat som er mest
"edelt" og mest kostbart i reaksjonssonene hvor konsentrasjon-

oen av P205 er hgyest. Videre fordel er at fremgangsmiten kan
anvendes i vanlige apparaturer i industrien. Allerede eksi-
sterende anlegg som omfatter flere reaksjonssystemer kan lett
tilpasses fremgangsmdten ifglge oppfinnelsen. Fremgangsmiten
tillater ogsd & ¢gke en eksisterende anordningskapsitet ved &
tilfgye en eller flere opplgsningssoner, idet de fremstilte
oppslemminger skal legges p& hverandre pd eksisterende filter.
I de tilfeller hvor man fremstiller hemihydrat er de vanske-
lige arbeidsbetingelser i korroderende miljg bare forenet for
en del av fosfatet, idet det generelt g&r fra 25 til 75% av to-
talen. Videre har de reaktorer som er ngdvendige for om-
krystallisasjonen av hemihydratet bare et redusert volum som
tillater en behandling bare av den tilsvarende del av kalsium-
sulfatet.
- I det fgglende gis under henvisning til figurene,
8 eksempler p& utfgrelse av oppfinnelsen som ikke begrensende,
men illustrerende;* I alle disse eksempler skal filtrerings-
hastigheten vezre definert ved den sepsifikke produksjon pid
filtret, idet denne er uttrykt i kilo P205 produsert pr. m2
filtreringsoverflate og pr. time for en tykkelse av kaken som
svarer til bO‘kg dihydratisert kalsiumsulfat pr. m2.
Eksempel 1 '
Man ‘anvender den apparatur som er vist p& figur 1,

hvor hver reaksjonssone utgjgres av et kar. I karet 1 inn-
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fgres TL,5 deler knust Togo fosfat Man regulerer reaksjonen
s1lik at veske. fra 1 skalrha et svovelsyrelnnhold pa ca. 75 g/1.
Man opererer i-gipsmilj¢ og innholdet av fast stoff fra 1
holdes konstant pé ca. 35 vekt-%. Konsentrasqonen av PZOS i
vasken fra 1 er 30,6%. I karet 5 innfgres 25,5 deler knust
Togo fosfat. Man regulerer reaKSJonen Sllk at man opererer i
gipsmiljdet og slik at vesken fra 5 skal ha et svovelsyrelnn—
hold p& ca. 20 g/l og et innhold av P2O5 pd& 39,75%. Man filt-
rerer de to slam over hverandre og man fir en spesifikk pro-
duksjon fra filtret pd 330 kg P 05 or. m2 -H. Som sammenlig-
ning mdles under samme betlngelser den spe51f1kke produksjon
av et slam som er fremstilt ved kjent teknikk i en eneste re-
aktor2av envfosforsyre pd 407% P205, og man finner 90 kg P205
pr. m -H. A o

Utbyttet beregnet pd& fosfat etter analyse av
faste stoffer er 98,35%. Det resulterer i en andel med et ut-
bytte p& 99% p& 74,5 deler fosfat i karet 1 og et utbytte pé
97,1% av 25,5 resterende deler fosfat.

Eksempel 2 , ) ]

. Man anvender den apparatur som er angitt pd fig.
2. Man opererer i et gipsmiljg i karene 21 og 22 og i et
semihydratmiljg i karet 5. Man innfgrer 37 deler knust Togo
fosfat i karet 21 som er regulert slik at man skal ha et -
svovelsyreinnhold pd 75 g/l og et innhold av faste stoffer pé
ca. 40 vekt-%. Konsentrasjonen av P205 er ner 27% i dette kar.

I 22 innfgres 27 deler fosfat og man opprettholder
et svovelsyreinnhold pé& ca. 30 g/l og et innhold av faste
stoffer p8 ner 33 vekt-%. Konsentrasjonen av P205 er ca. 37,5%
1 den flytende fase.

I 5 innfgres 36 deler fosfat og man opprettholder
et innhold av svovelsyre p& ca. 8 g/l. Man fir en flytende
fase hvis gjennomsnittskonsentrasjon pé P205 er 49,85%. Man
filtrerer dem opp p& hverandre, et tynt lag av gips som skri-
ver seg fra 22, deretter semihydrat som skriver seg fra 5, og
deretter resten av gipsen som skriver seg fra 22.

Analyse av de faste stoffer viser at man fér et
utbytte beregnet pd fosfatet pd 97,55%. Denne verdi‘resulter—
er i et utbytte pd 98,95% pd 64 deler fosfat i reaksjonssonene
21 og 22 og utbytte pd 94,8% erholdt p& de 36 resterende déler
av fosfat i sonen 5. Man f8r s8ledes en gkning pd 2,75% i for-
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hold til en klassisk fremgangsmdte bestdende i & behandle 100%
av fosfatet i et semihydratmiljg. Til denne gkning tilfgyes
en gevinst i utbytte fra vasking som skriver seg fra det fak-
tum at vannbalansen er mer gunstig da man for vasking av de
faste stoffér dessuten disponerer over den forskjell i krystal-
lisasjonsvann som eksisterer mellom gips og semihydrat for 64%
av det behandlede fosfat, nemlig ca. 160 1 vann pr. tonn behand-
let fosfat. Videre utgjgres det gvre lag av filterkaken av det
reneste kalsiumsulfat og det kan lett ekstraheres og verdsettes.

Man fér en spesifikk produksjon fra filtreringen
p& 180 kg PZOS pr. m2 og pr. time. Som sammenligning er den
spesifikke produksjon fra filtreringen erholdt under fremstil-
lingen av syre med 50% PEOS’ idet man behandler et semihydrat
med en fosfattotalmengde ifglge en kjent fremgangsmdte 100.
Eksempel 3

Man anvender den anordning som er vist pd fig. 3
og man opererer 1 et gipsmiljg 1 et kar 31 og i et semihydrat-
miljg i karet 37. I 31 innfgres 100 deler pr. time av knust
Togo fosfat og svovelsyre som er 93%-ig, i en slik mengde at
den flytende fase fra slammet inneholder ca. 73 g/l svovelsyre.

Man regulerer anlegget slik at innholdet av faste
stoffer i det reaktive miljg skal vere konstant, szrlig ved
hjelp av en i og for seg kjent anordning og som ikke er vist,
idet man regulerer mengden av den svake syre som skriver seg
fra vaskingen og fgres i 34. Man innstiller temperaturen pé
75°C. Den flytende fase i1 dette reaksjonsmiljg inneholder da
29,3% P205. Man sl8r fast at den dannede gips bare inneholder
‘O,M% synkrystallisert P2O5 og 0,7% ikke-opplgseliggjort P2O5,
og det totale tap er da bare 1,10% P2O5 for det fosfat som er
innfgrt 1 den f@grste reaksjonssone.

I karet 37 innfgres 108,5 deler pr. time av knust
Togo fosfat og av 93%-ig svovelsyre, idet mengden reguleres
slik at den flytende fase av slammet inneholder 8 g/1 svovel-
syre og 49,8% P205. Temperaturen holdes ved 91°C og innholdet
av faste stoffer holdes praktisk talt konstant. P& filtret
innfgres gjennom ledningen 35 en liten mengde slam som frem-
stilles i det fgrste reaksjonskaret 31, hvilket gir et gips-
lag pé& 4 mm tykkelse i gjennomsnitt, og deretter innfgres gjen-
nom 41 det fremstilte slam i reaksjonskaret 37, og dette slam
danner et lag som ligger oppé& det tynne lag av.gips. Man opp-
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samler i en.ikke vist anordning, slik, ésom en, filtreringspresek-
tor, de grumsete vasker eller svarende til de tynne lag gips,
deretter oppsamles. ved 42 syre som er konsentrert til hg,8%

2 5 som utgjgr produkSJonen Man vasker den séledes dannede
kake med en vaskeveske som fgres gjennom 49, og man utf¢rer en
annen vasking som ikke .er vist pd flguren, ved hgelp av en
svak syre som er hevet pd forhédnd til matnlng av omkrystalllser—'
ingskaret. . )

Ved hjelp av ikke viste anordninger slik som_Ark4
himedes skrue og drenering ekstraheres den del av kaken som ut-
gigr hemihydratet, og man fjerner dette 1 omkrystalliserings-
sonen 45, hvor man underkaster dette innvirkning av et reaks jons-
milj¢ som inneholder 100 g/l svovelsyre. Man fgrer deretter ‘
ved hjelp av 36 resten av gipsoppslemmingen som produséres i
det fgrste reaksjonskar, til filtret, og deretter gjennom ng
fgres det slam som er produsert i omkrystallisasjonskaret U45.
Lagene underkastes en metodisk vasking, for eksempei ifglge en
klassisk fremgangsmite, ved hjelp av 260 deler pr. time vaske-
vann. Man fjerner kaken og vasker filtrene med vann.. Man an-
vender totalt 184 deler svovelsyre.

) Det endelige utbytte. 1 forhold til det totale
(208,5 deler) av fosfat er 98,75%.

P& de 108,5 deler fosfat som er behandlet med he-
mihydrat og det som er omkrystallisert med gips, haf man bare
hatt et totaltap p& 0,6% P,0g, syn
lisert og 0,20% P205 er ikke-opplgseliggjort. Av de 100 rest-
erende deler fosfat finner man et tap p& 1,10%, hvilket for den

hvorav 0,4% P205 er synkrystal-

totale mengde representerer et gjennomsnittstap p& 0,84%, hvor-
til fdyes et tap pd 0,40% pd grunn av vasking.

Filtreringshastighetene svarer til en flltrerlngs-
overflate som i det vesentlige er ekvivalent for den fgrste .
filtreringsfase og for den annen.. Den ngdvendige totale over-
flate ved fremstilling av syre pd& 50% er bare 10-20% over den
som man matte ha for fremstilling av samme mengde syre p& 30%
on5 ved hjelp av en klassisk fremgangsmate. '
Eksempel 4

Man anvender samme anordning som tidligere og
deri de samme temperaturer.-

Man innfgrer 100 deler fosfat i karet 31 og 10&4
deler i karet 37. I de flytende faser i disse to kar holdes




. : I

B 133030
mengdene av svovelsyre konstant og respektiv pd 70 g/l og 6 g/l,l
0g innholdene av P205 i de to flytende faser holdes respektive
P& ner 35% og pi 55% P,05. ) .

"Filtreringen utfgres under de samme beétingelser
som i det foregdende, og man fastsldr at de filtreringsover-
flater som er ngdvendige er mindre enn.om den totale mengde
fosfat skulle vere behandlet i semihydrat-tilstand.
Eksempel 5

Den samme anordning som tidligere reguleres for
innfgring av 100 deler fosfat i karet 31 og 296 deler i karet
37.

De flytende faser 1 disse to kar har konsentra-

sjoner av P205 respektive meget ner 25% og 55%,P20 og innhol-

s
det av svovelsyre er meget ner 85 g/l og 6 g/1: °

Filtreringen gjgres som 1 det foregdende, men med
en filtreringsoverflate som er litt stdrre. Utbyttet er stdrre
enn det som oppnds i1 de to foregdende eksempler ved nedsettelse
av tapene samtidig for synkrystallisert P205 og ikke opplgselig-
gjort P, 5
Eksempel 6

Under de samme betingelser som i det foregdende
behandles 100 deler fosfat i det fgrste kar hvis konsentrasjon-
en av on5 i den flytende fase ligger ner 32% og innholdet av
svovelsyre ligger ner 75 g/l. Man behandler 37,9 deler fosfat
i det annet kar hvis konsentrasjonen av P2O5 i den flytende
fase er U0% og av svovelsyre 12 g/l. Man fidr et utbytte som
ligger over 98% med en filteroverflate som ligger ner den som
‘er ngdvendig for frem«tilling av en syre pad 33% P205 ved hjelp
av en kjent frengangsmite.
Eksempel 7

Mrn anvender en anordning som er vist skjematisk
pd fig. &4 og man opererer i dihydrat 1 karet 31 og i hemihydrat
i karet 37. I 2. innfgres 100 deler pr. time knust Togo fosfat
og svovelsyre s~m er 93%-ig. Den flytende fase og gipsslammet
inneholder ca. 0 g svovelsyre pr. liter og har en konsentra-
sjon av p205 p& 37,5 vekt-%. I 37 innfgres 24 deler pr. time
av knust Togo fosfat og svovelsyre, idet man regulerer andelen
slik at den flytende [lase av slammet inneholder 10 g/l svovel-
syre samt 43% P?O5. Man anvender ved 10 et filter "Ucégo" som
er beskrevet i dat franske patent nr. 1.327.693 og forsynt med
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det ngdvendige utstyr. P& filtret 10 innfgres ved hjelp av
ledningen 35 en liten andel av det slam som er fremstilt ved131,
og deretter ved hjelp av U4l det slam som er fremstilt i 37, og
deretter ved 36 resten av slammet fra 31, og deretter ved 48
gipsslammet som er fremstilt i U5 ved omkrystallisasjon av
hemihydratet. De filterkakelag som finnes oppnd hverandre
filtreres sammen og vaskes sammen, spesielt takket vare innfgr-
ing av vann ved hjelp av ledningen 49 og deretter ved hjelp av
en Arkhimedes skrue som er vist ved 53, og man fjerner ved 50
gipslagene som svarer til slam som er fgrt ved hjelp av 36 og
48, og man oppsamler deretter separat, takket vare vanlige an-
ordninger for uttgmming av filtre, restkaken som bestdr vesent-
lig av hemihydrat. Man innfgrer gjennom en ledning U4 til 45
og man behandler ved hjelp av en mengde svovelsyre og fosfor-
syre med meget lav konsentrasjon og som skriver seg fra fil-
tret 10, og det omkrystalliseres hurtig til gips. Takket vare
det faktum at det behandlede semihydrat, som allerede har vert
underkastet en vannvasking, er meget fattig pé P205, er en opp-
holdstid pi uner 30 min. tilfredstillende for & effektuere om-
krystalliseringen. '
Eksempel 8

Man anvender den anordning som er skjematisk vist
pd fig. 5, og man opererer i et dihydrat-miljg i et kar 31 og
i hemihydratet i karet 37. Man innfgrer 100 deler pr. time
Togo fosfat ved 31 samt 93%-ig svovelsyre. Den flytende fase
av slam som er produsert inneholder ca. 40 g/l svovelsyre og
35 vekt-% PZOS' I karet 37 innf¢res 61 deler pr. time av knust
Togo fosfat og 93%-ig svovelsyre. Den flytende fase av frem-
stilt slam inneholder ca. 12 g/l svovelsyre og L0% PZOS' Som
i eksempel 7 innfgres suksessivt pd et  filter som er vist ved
10, slam fra 31 ved hjelp av ledningene 35 og 37, og slam fra
37 ved ledningen 41, og man filtrerer og vasker, szrlig takket
vere en innfgring av vann ved 49, de filterkakelag som er av-
satt p4d filtrét. Ved hjelp av en skrape som vist ved 54, fjer-
nes hoveddelen av gipskaken svarende til tilgang pé slamv36, og
man oppsamler, takket vare vanlige anordninger, restkaken fra
filtret og som vesentlig bestdr av hemihydrat som ved hjelp av
ledningen 44 sendes til karet 45 hvor omkrystalliserignen til
gips utfdres p& mindre enn 30 min. takket vare innholdet av
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svovelsyre og fosforsyre med meget lav konsentrasjon pé P205 og
som innfgres respektiv ved hjelp av ledningene 46 og 47. Slam-
met fra U5 innfgres ved hjelp av ledningen U8 p& et annet fil-
ter 55 av smé dimensjoner, hvor det filtreres og vaskes, og det
sterke‘filtfét som er ekstrahert fra filtret 55 sendes ved hjelp
av ledniﬁgen 56 mot vaskesonen med svak syre fra filterkaken 10.
Ved 57 innfgres en mengde vann for vasking av filterkaken 55.
Varigheten av omkrystalliseringen i karet 45 er liten p& grunn
av at det behandlede hemihydrat allerede er vasket og den er-
holdte gips vaskes lett p& det lille filter 55. Hemihydratet
som man har behandlet 1 karet 45 svarer til en liten del av den
fremstilte gips da bare 38% av fosfatet er behandlet i hemi-
hydrat-miljdet.

P a V.e ntkrav

1. Fremgangsmdte til direkte fremstilling p8 vat veil
av fosforsyre med en konsentrasjon pd 30-55% P205 og kalsium-
sulfat med gode filtrerings- og vaskeegenskaper ved kontinuer-
lig omsetning av kalsiumfosfat og svovelsyre 1 flere reaksjons-
soner, k arakterisert v e d at man fordeler
kalsiumfosfatet og svovelsyren mellom de forskjellige reak-
sjonssoner, filtrerer slam som dannes i hver reaksjonssone, og
innfgrer i den fgrste reaksjonssone hovedmengden av det 1 pros-
essen anvendte vann i form av fortynnet syre som stammer fra ‘
vasking med vann av de faste stoffer, og innfgrer filtrater fra
hver reaksjonssone i fdlgende reaksjonssone, slik at konsentra-

sjonen av P i den flytende fase gker fra en reaksjonssone til

0
‘den neste, ggSat man som sluttprodukt uttar det konsentrerte
filtrat fra den siste reaksjonssone.

2. - Fremgangsmite ifglge krav 1, k arak t er i -

s ert v e d at man suksessivt avsetter p& samme filter

de slam som fremstilles i de forskjellige reaksjonssoner og

man anbringer dem oppd hverandre i lag pad filtrene og vasker
disse sammen med vann.

3. Fremgangsmite ifglge krav 1, k arakteri-

s ert v e d at man 1 minst den siste reéksjonssone holder
slike betingelser for temperatur og P205-konsentrasjon i den
flytende fase at det dannes hemihydratisert kalsiumsulfat, og at
man der regulerer konsentrasjonene 1 den flytende fase slik at
man ikke har noe overskudd av svovelsyre.
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