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(54) Sposob stupriovitého cistenia extrakcnej kyseliny fosforecnej

nd viazat dalSie podiely necistot z extrakénej
kyseliny fosforenej a jej d&istiaca schopnost
Sposob stupriovitého Cistenia extrakénej kyseli- klesa.
ny fosfore¢nej od kationickych necistot pédsobenim
alkoholov alebo keténov miesatelnych s vodou
za pritomnosti draselnych alebo aménnych iénov,
podstata ktorého spoéiva v tom, Ze Cistenie ex-
trakénej kyseliny fosfore¢nej alkoholmi alebo
keténmi miesateInymi s vodou prebieha za pritom-
nosti zrazeniny vylicenej v predchadzajicom stup-
ni po ukondeni distiaceho procesu, obsahujuicej
okrem draselnych alebo aménnych idénov ‘aj
katiény nedistdt z predistenej kyseliny fosforeénej,
pri¢om zrazenina sa priddva v mnoZstve 5 az 100
hmotnostnych dielov na 100 hmotnostnych dielov
predistovanej extrakénej kyseliny fosforeénej, pri
teplote 40 az 60 °C a cely postup sa v dalSich®
stuptioch opakuje aZ do straty &istiacej schopnosti
vyludovanej zrazeniny. Vylicend zrazenina tvore-
na zmesou fosforeénanov draselnych, aménnych
a fosforeénanov katiénov sa aplikuje a &istd kyseli-
na fosforecna sa izoluje z roztoku H,PO, v organic-
kom rozpustadle po jeho oddestilovani. Pri recir-
kuldcii zrazeniny fosfore¢nanov katiénov sa necis-
toty kumuluji vo vylu€ovanej zrazenine az dovte-
dy, kym sa neprekrodi &istiaca schopnost zrazeniny.
Po dosiahnuti tohoto stavu zrazenina nie je schop-
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Vynélez sa tyka sposobu stuptiovitého ¢istenia

extrakénej kys;:liny fosforeénej od kationickych
nedistét alkoholmi alebo keténmi mieatelnymi |
s vodou za pntomnostl draselnych alebo amon- |

nych katiénov.

Komerdna extrakéna kyselina fosfore¢nd obsa-
huje okrem malého podielu suspendovanych nedis-
tot, tvorenych prevazne hydratmi siranu vipenaté-
ho aj rozpustné nedistoty, hlavne kationické, ktoré
nepriaznivo ovplyviiuji jej vlastnosti, kvalitu
a spracovatelnost v technologickych procesoch.
Rozpustné kationické nedistoty, hlavne Fe, Al, Mg
sa z extrakénej kyseliny fosforeinej postupne
vyluduji pocas jej skladovania, transportu a spra-
covania vo forme tazko rozpustnych a tazko
resuspendovatelnych )kalov, Okrem manipulac-
nych a tech&nologwkych problémov viazu kaly aj
znaény podiel P,O;, ktory je v tejto forme rastlina-
mi len milo resorbovatelny. ‘

ZloZenie kalov sa meni podla mnéZstva a cha-

rakteru negistdt zdvislych od druhu fosfétu a tech-,

" nolégie jeho spracovania na extrakéni kysehnu
" fosforecnii. Z prevazne] miery su tieto kaly, okrem’
' malého mnoZstva hydratov CaSO,, tvorené zlice-,
ninami obsahujicimi Fe, Al, Mg, Si, Na, K, 1j
a SOZ"iény.
Mnohi autori sa zhoduji v nazore, Ze podstatnou
zlozkou kalov su fosfore¢nany izomorfného radu
typu (FeAl);KH,,(PO,); . 4H,0. V tychto zlice-

‘nindch sa draslik nachiddza v malom mnoZstve,,

aviak jeho pritomnost je nevyhnutna.

V siasnej odbornej a patentovej literatire: je .
publikovane velké mnoZstvo prac, ktoré sa tykaji |

problematlky Cistenia extrakénej kyseliny fosfo-
renej od kationickych nedistdt zaloZenej na prin-
I c:poch vysolovacieho efektu organickych rozpas-
“fadiel, na relativne selektivnej extrakcii kyseliny
., fosforecnej organickymi rozpustadlarm a pod.
. Najrozsirenejsie Cistiace procesy si zaloZené na
pouzm alkoholov a keténov, mieSateInych i nemie-
SateInych s vodou, na pouZiti esterov, aminov
a pod., ako st popisané napriklad v USApatentoch
1857470, 3318661, 3684438 a 3919396, v anglic-
. kom patente 464370 a v DOSu 2047261.
\Na odstranenie Fe a Al z extrak¢nej kyseliny
fOsforecnej sa doporucuje podla USApatentu
3684438 pouzit dimetylketén a amoniak, Kelly
(angl pat. 1364710) navrhuje dimetylketén v pr1-
“tomnosti kondenzovanych fosfore¢nanov. ‘
Sposob (distenia extrakénej kyseliny fosforecne;j
, podla DOSu 2041394 je zaloZeny na dechloricii
. KCl touto kyselinou pri teplotdch 90—115 °C a pai
zniZenom tlaku s ndslednym metanolickym zriza-
nim reakciou vzmknuteho KH2P04 spolu s kati
nickymi necistotami. :
Spdsob  (Cistenia podla britského patenn‘
11342344 spotiva v rozpustani KH,PO, v extraké-

+nej kyseline fosfore¢nej a naslednom zrazani i

"KH,PO, a neéistdt metanolom.
Teraz sa zistilo, Ze disti kyselinu fosforecnu
rovnakej, alebo lepsej -kvality, aka sa dosahuje

.spOsobom podla britského patentu 1342344 alebo;
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" technolégiou podla DOSu 2041394 moZno ziskat

technologicky vyhodnej§im a surovinovo tspor-
““nejéfm spésobom, ak sa extrakéna kyselina fosfo-
rend Cisti stupiiovite, priom v prvom stupm sa
" &isti posobenim alkoholov a/alebo keténov miesa-
teInych s vodou za pritomnosti draselnych alebo
aménnych iénov.

' Podstata vynalezu spodiva v tom, Ze Cistenie
extrakénej kyseliny fosfore¢nej alkoholmi a/alebo
keténmi miesateInych s vodou prebieha za pritom-
nosti zrazeniny vylicenej v predchadzajiicom stup--
ni po ukonéeni &stiaceho procesu, obsahujiicej
okrem draselnych a/alebo aménnych iénov aj
katiény nedistot z predistenej kyseliny fosforecnej,
prifom zrazenina sa priddva v mnoZstve 5 aZz 100
hmotnostnych dielov na 100 hmotnostnych dielov
precistovane;j extrakénej kyseliny fosfore¢nej, pri
teplote 40 aZ 60 °C a cely postup sa v daliich
stuptioch opakuje aZ do straty &istiacej schopnosti
vylu€ovanej zrazeniny. Vyliend zrazenina tvore-
nd zmesou fosforeénanov draselnych, aménnych
a fosforeénanov katiénov sa aplikuje a &ista kyseli-,
na fosforeénd sa izoluje zroztoku H;PO, v organic-
kom rozpustadle po jeho oddestilovani. Pri recir-:
kulécii zrazeniny fosfore¢nanov katiénov sa nelis-
toty kumuluji vo vyluéovanej zrazenine aZ dovte-
dy, kym sa neprekroci &istiaca schopnost zrazeniny.
Po dosiahnuti tohto stavu zrazenina nie je schopnd
viazat dalSie podiely necistot z extrakénej kyseliny
fosforecne] a jej &istiaca schopnost klesa.

Dalej sa zistilo, Ze po&et cyklov pouZitia vylice-
nych a odfiltrovanygch kalov na &istenie extrakénej
kyseliny fosforeénej zavisi od hmotnostného po-
meru organického rozpustadla: P,O5 v H;PO,
v kazdom cykle &istenia a od typu kyseliny resp. od
absahu netistot v extrakénej Hy,PO,.

Vyhody postupu podfa vyndlezu si nasledu-
juce:

- Udspora surovmy (draselneJ alebo amoénnej
zlozky) .

' = zrazenina, ktora po viacerych cykloch straca
&stiacu schopnost, sa méze zhodnotit ako tuhé
alebo suspenzné PK, NP resp. NPK hnojivo
pomaly uvoliujice Ziviny;

—'relativne jednoduché technolégia bez naro-
kov na vysoké teploty a tlaky.

llv)alej uvedené priklady objasiiuju ale neobme-
dzuji predmet vynilezu.

Priklad1 ' .

. Do trojhrdlovej banky opatrenej elektricky vy-
l‘nevanym plastom, teplomerom, G¢innym miesad-
lom:a ndsypkou sa predlozilo 230,30 hmotnost-
ch dielov komerénej extrakénej kyseliny fosfo-
I¢ cnej tzv. &ierneho typu v zloZeni:

33,94 % P,O; »

,50 % Fe

35 % Al

0,08 hmotnostnych dielov KH,PO, chemicky
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| &§tého (podla Sérensena), o zodpovedalo molar-

u pomeru K,O : P,O; vH;PO, = 0,0675 resp.
K40 : P,O; celk. = 0,0632.



Reakénd zmes sa vyhriala na 40 °C a za intenziv-
neho mieSania sa pridalo 310,6 hmotnostnych
dielov metanolu, ¢o zodpovedalo hmotnostnému
pomeru CH;OH : P,O; celk. — 2,5 : 1.

Vyli€ena tuh4 fiza sa od metanolického roztoku
precdistenej H;PO, oddelila filtraciou, z filtratu sa
metanol oddelil destilaciou a vracal spét do pro-
cesu.

Destilaénym zvySkom bola precistend kyselina
fosfore¢nd o zloZeni:

43,10 % P,O4

0,038 % Fe

0,050 % Al
¢o zodpovedalo odstraneniu Fe na 90,6 % a od-

straneniu Al na 82,2 %. Filtraciou oddelené tuha

faza, t. j. filtrany kola¢ obsahujtci zmes KH,PO,
a fosforeénanov Fe a Al v mnoZstve 157,50
hmotnostnych dielov, sa v druhom cykle pridal
k 230,30 hmotnostnym dielom necistej extrakcnej
kyseliny fosforeénej (53,94 % P,0s, 0,50 % Fe,
0,35 % Al), porozpusteni tuhej fazy pri 40 °Csaza
intenzivneho mie$ania naddvkovalo 621,20 hmot-
nostnych dielov metanolu, ¢o zodpovedalo hmot-
nostnému pomeru CH,OH : P,O; v H;PO, = 5.

Vylicilo sa 80,21 hmotnostnych dielov tuhej
fazy a po jej odfiltrovani a oddestilovani metanolu
z filtrtu sa ziskala preéistend H;PO, o zloZeni:
44,75 % P,0s, 0,19 % Fe, 0,17 % Al, €o predsta-
vovalo stupefi vyCistenia od Fe SV, = 54,2 %
a SV, = 41,5 %, pricom

SVFe(Al) = "] O‘ 0 2 "b

kde a je hmotnostny pomer Fe : P,Os v nevycis-

tenej H,PO,

b je hmotnostny pomer Fe : P,O; v prediste-

nej H;PO,
Obdobnym spdsobom sa postupovalo v trefom
cykle, v ktorom sa ziskala H,PO, v zloZeni:
41,04 % P,05, 0,25 % Fe, 0,16 % Al, ozodpove-
dalo odstraneniu Fe na 35,6 % a Alna 39,9 %.

3

Priklad 2
Postup bol analogicky s postupom uvedenym
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v priklade 1 pri zachovani moldrneho pomeru
K,0: P,05 v H;PO, = 0,0675 resp. K,O : P,0s
celk. = 0,0632 s tym rozdielom, Ze v prvom cykle sa
kationické nedistoty zraZali s metanolom zodpove-
dajtcim hmotnostnému pomeru CH,0H : P,O;
vH,PO, =5,0.

V druhom cykle a trefom cykle sa pracovalo
s hmotnostnym pomerom CH,OH : P,O; vH;PO,
= 10,0.

Z jednotlivych cyklov sa ziskali preCistené kyse-
liny fosfore¢né o zloZeni:
1. cyklus: 44,13 % P,04; < 0,01 % Fe; 0,04 %
SV, =97,6 %
SV, = 84,7 %

2. cyklus: 41,26 % P,045;< 0,01 % Fe; 0,06 % Al;

SV, = 97,5 %
SVA,=733%

3. cyklus: 43,08 % P,Os; 0,01 % Fe; 0,16 % Al;

SVg, = 97,6 %
SV, =282%

Priklad 3

Postup analogicky ako v priklade 1 pri tych istych

‘mélovych pomeroch K,O : P,Ojs s tym rozdielom,

Z7e ako organické rozpustadlo sa pouZilo také
mnozstvo dimetylketénu (aceténu), ktoré zodpo-
vedalo hmotnostnému pomeru (CH;),CO : P,O;
v H;PO, = 5 v prvom cykle, v druhom a trefom
cykle (CH,),CO : P,O5 v H,PO, = 10,0. Ziskali sa
predistené Kkyseliny fosfore¢né o nasledujicom
zlozZeni:

1. cyklus: 48,88 % PZOS,S 0,01 % Fe; 0,05 % Al;
SVE =97.9 %

SV,=822%

2. cyklus: 49,30 % P,Os; 0,01 % Fe; 0,06 % Al;
SVg =979 %

SV =753%

3. cyklus: 48,05 % PZOS; =0,01 % Fe; 0,05 % Al;
SV =97.8 %

SV, =815%

PREDMET VYNALEZU

Sposob stupriovitého &istenia extrakénej kyseli-
ny fosfore¢nej od kationickych necistot pdsobenim
alkoholov alebo keténov mieSateInych s vodou
za pritomnosti draselnych alebo aménnych i6nov
vyznadeny tym, Ze v dal§om stupni Cistenie extrakc-
nej kyseliny fosfore¢nej alkoholmi alebo ketén-
mi mieSatelnymi s vodou prebieha za pritomnosti
zrazeniny vylicenej v predchadzajicom stupni po
ukondeni Cistiaceho procesu, obsahujicej okrem

draselnych alebo aménnych iénov aj katiény
nedistot z predistenej kyseliny fosforecnej, pricom
zrazenina sa pridava v mnoZstve 5 aZ 100 hmot-
nostnych dielov, s vyhodou 10 aZ 50 hmotnostnych
dielov, na 100 hmotnostnych dielov pregistovanej
extrakénej kyseliny fosforeénej pri teplote 40 az
60 °C a cely postup sa v dalSich stuprioch opakuje
az do straty distiacej schopnosti vyluovanej zraze-
niny.
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