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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia fosforanu dwusodowego o duzym stopniu czy-
stosci.

Znany jest spos6b wytwarzania fosforanu dwu-
sodowego w reakcji kwasu fosforowego z wodorc-
tlenkiem lub weglanem sodu, jednak w celu otrzy-
mania produktu o duzym stopniu czysto$ci, ko-
nieczne jest stosowanie czystych reagentéw, po-
niewaz oczyszczenie fosforanu wytworzonego z za-
nieczyszczonych produktéw wyjSciowych nie jest
praktycznie mozliwe.

Jezeli w opisanym sposobie zastosuje sie sub-
straty o czystoSci technicznej np. elektrolityczny
tug sodowy to zanieczyszczenia zawarte w rea-
gentach wytracaja sie jako bezpostaciowy osad.
Osad ten nalezy usungé ze S$rodowiska reakceji
przed wydzieleniem sie fosforanu dwusodowego.
Jednak wyodrebnienie tego osadu nastrecza znacz-
ne trudno$ci, poniewaz wydziela sie¢ on w postaci
zelowatej zawiesiny, ktéra ulega bardzo powolnej
sedymentacji, jak réwniez jest trudna do wy-
odrebnienia na drodze filtracji.

Problem wyodrebnienia zanieczyszczen zawar-
tych zar6wno w kwasie jak i w lugu elektroli-
tycznym nie byl dotychczas nozwigzany, poniewaz
zanieczyszczenia  rozpuszczalne w Kkwasie moga
w roéznym stopniu ulegaé wytrgceniu przy prowa-
dzeniu proeesu neutralizacji tugiem az do odeczy-
nu alkalicznego, natomiast zanieczyszczenia roz-
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puszczalne w tugu podobnie ulegaja wytraceniu
przy zakwaszaniu roztworu i pomimo, Ze niekté-
re zanieczyszczenia sg zar6wno rozpuszczalne
w roztworach kwaénych jak i w zasadowych, to
jednak w kazdym przypadku substrat zatrzymuje
szereg niepozgdanych zanieczyszczen. Ewentualne
manipulowanie odczynem alkalicznym lub kwaso-
wym dla usuniecia domieszek nierozpuszczalnych
w kwasach i zasadach wymagaloby zatem uzycia
co najmniej jednego czystego substratu, gdyz przy
kazdorazowej zmianie wartosci pH, do roztworu
yly‘by wiprowadzane réwniez i zanieczyszczenia
z reagentu uzytego do zmiany wartoSci pH.

Ze wzgledu na zanieczyszczenia techniczny roz-
twér NaOH pochodzacy z procesu elektrolizy tak
zwany tug elektrolityczny nie byl dotychczas sto-
sowany do wytwarzania fosforanu soldu.

Stwierdzono, ze mozna wytworzyé fosforan dwu-
sodowy o duzym stopniu czysto$ci z nierafinowa-
nego technicznego kwasu fosforowego, otrzymywa-
nego z fosforytéw, tak zwana metodg mokra, a za-
wierajacego 30—70% wagowych PyOs, oraz z tech-
nicznego wodorotlenku sodowego, otrzymywanego
jako plyn katodowy w procesie elektrolityczneg:
wytwarzania chloru metodg przeponows, je$li tech-
niczny kwas fosforowy podda sie dziataniu S$rod-
ka redukujgcego, a nastepnie zada technicznym
wodorotlenkiem sodu.

W sposcbie wedilug wynalazku, jako techmiczny
lug sodowy, stosuje sie surowy iug sodowy wy-
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twarzany w procesie elektrolitycznym metodg
Trzeponows.

Produkt ten otrzymywany bezposrednio w prze-
strzeni katodowej elektrolizera zazwyczaj zawiera
zaledwie 9—15% wodorotlenku sodu i okolo 9—
—16% chlorku sodu, 0,1—0,2% chloran6éw jak
i niewielkie ilo§ci zwigzkéw krzemu wapnia, ma-
gnezu i weglanéw obok §ladowych ilo§ci miedz’,
niklu i zelaza. Fug ten przedstawia wiec produkt
malo warto§ciowy jak réwmiez silnie zanieczysz-
czony domieszkami.

Jako techniczny kwas fosforowy w sposobie we-
diug wynalazku stosuje sie zwlaszcza kwas fosfo-
rowy wytworzony tak zwang metodg mokra, to
jest w wyniku reakcji kwasu siarkowego z fosfo-
rytami. Tak wytworzony nierafinowany kwas fo-
sforowy zawiera znaczne ilo$ci domieszek w po-
staci krzemionki, f%uor[kéw, jonébw, zelaza, glinu,
wanadu, manganu i innych metali, przy 30—70%
zawarito§ei P;O;. Moma réwniez stosowaé rafino-
wany kwas fosforowy jednak produkt ten jest
znacznie kasztowniejszy.

Jako $rodek redukujgcy stosuje sie zelazo me-
talliczne, przy ozym redukcje prowadzi sie w celu
obnizenia warto§ciowoéci chemicznej jon6w metali
stanowigcych zanieczyszczenia. Redukcje kwasu
fosforowego prowadzi sie w temperaturze 70—
—100°C stosujac 0,01—0,8% wagowych zelaza me-
talicznego w stosunku do ilosci wagowej reduko-
wanego kwasu, po czym tak przygotowany kwas
fosforowy poddaje sie reakeji z technicznym wo-
dorotlenkiem sodu przy utrzymaniu stosunku mo-
lowego Na/P w zakresie 1,9—2,2 odpowiednim do
uzyskania roztworu o wartoSci pH = 8,0—9.5,
przy czym reakcje te prowadzi si¢ w temperatu-

rze powyzej 20°C, a wytworzony osad wyodreb-

nia w temperaturze 50—100°C z roztworu zawie-
rajacego jony HyPOy—, HPOs= lub PO,=, ewen-
tualnie po uprzednim dodamniu czynnika flokulu-
jacego, w ilo§ci 0,05—1,0%. wagowych w stosunku
do mieszaniny reakcyjnej i poddaniu wytworzo-
" nego osadu starzeniu w temperaturze 50—100°C
" w ciggu 5—360 minut.

Przesgcz zawierajgcy jony fosforanu i rozpusz-
" czalne zanieczyszczenia ozigbia sie do temperatury
0—40°C, a wykrystalizowane krysztaly fosforanu
dwusodowego odsgcza i nastepnie przemywa zimng

woda. :
Jako czynnik flokulujacy stosuje sie zwlaszcza
" tlenek wapnia.
Otrzymywanie czystych fosforanéw sodowych

w reakicji mokrego kwasu fosforowego z lugiem
" elektrolitycznym prowadzi sie korzystnie w kilku
" etapach. Najpierw poddaje sie redukcji surowy
“kwas -po czymmiesza z lugiem elektrolitycznym
"1 zarabia na plynny szlam w temperaturze powy-
" zej 50°C, zawierajacy w roztworze giléwnmie . fosfo-
‘ran dwusodowy (NagHPO,), chlorek sodowy i in-
ne rozpuszczalne w wodzie zanieczyszczenia. Po
'_zmi-eszami:u obydwu substratéw wytraca sie osad
- zawierajacy kompleksowe fosforany i fluorokrze-
miany metali, fluorogliniany (kriolity) i inne. Osad
zawiera réwniez znaczng cze$¢ zwigzkéw zelaza,
glinu, wanadu, manganu i innych metali obec-
nych w kwasie wyjSciowym. Usuniecie wytraco-
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nego osadu pozwala wiec na oddzielenie warto-
Sciowego produktu fosforanowego od wiekszosci
zanieczyszczen metalicznych i fluorkowych wyste-
pujgcych pierwotnie w surowych substratach.

Przesacz zawierajacy fosforan dwusodowy chlo-
dzi sie do temperatury 50—0°C w celu krystali-
zacji uwodnionych fosforanéw dwusodowych przy
czym w temperaturze 20°C—25°C otrzymuje sie
siedmiowodny fosforan dwusodowy (NasHPOy-
- THy0), za§ w temperaturze nizszej od 20°C kry-
stalizuje dwunastowodny fosforan dwusodowy
(NagHPOy4 - 12Hp0). Korzystnie jest prowadzié
krystalizacje fosforanu dwusodowego w dwbéch
etapach w celu uzyskania wiekszej czeSci fosfo-
ranu dwusodowego w formie siedmiowodzianu
oraz pozostatej czeSci w formie dwunastowodnego
fosforanu dwusodowego, gdyz w ten sposéb uzy-
skuje sie najwy#szg wydajno§é fosforanu dwuso-
dowego z roztworu przy najmniejszej iloSci wody
krystalizacyjnej.

Krystalizacja i mycie krysztaléw wodg pozwala
na oddzielenie: od fosforanu dwusodowego chlor-
ku sodu, siarczanu sodu i innych zanieczyszczen
wprowadzonych z tugiem -elekirolitycznym, jak
réwniez na odmycie pozostatych rozpuszcezalnych
w wodzie zanieczyszczen metalicznych pochodza-
cych z lugu macierzystego. Poniewaz chlorek sodu
i woda ulegaja oddzieleniu podczas krystalizacji
fosforanu sodu, wobec tego krystalizacje prowadzi
sie w temperaturze nieco wyaszej od temperatu-
ry krzepniecia wody (ckoto 0°C). Korzystnie sto-
suje sie temperature krystalizacji nie nizszg niz
5°C.

W sposobie wedlug wynalazku stosowany kwas
fosforowy otrzymany metodg mokrg powinien za-
wieraé powyzej 30% P;Os5, a korzystnie zawartos§é
P,05 powinna wynosié 45—70%. Wysokie stezemie
H3PO, zmniejsza do minimum rozciefczenie otrzy-
mywanego szlamu po dodaniu lugu elektrolitycz-
nego. Z drugiej strony mozna réwniez zastoso-
waé tug elektrolityczny o wyzszym stezeniu wo-
dorotlenku sodu. Jednakze stezenie hugu elektro-
lityeznego miesSci sie zwykle w waskich granicach
9—15% wodorotlenku sodu, co jest catkowicie wy-
starczajgce.

Osad wytragcony po zmieszaniu substratéw jest
sgczony, wirowany, dekantowany lub pmzepusz-
czany przez inne urzadzenia do rozdzielania ukla-
déw ciecz-cialo state w podwyzszonej temperatu-
rze. Nastepnie przesgcz chtodzi sie do temperatury
nizszej od 50°C w celu wykrystalizowania fosfo-
ranu dwusodowego. Stopieri schlodzenia zalezy od
stezenia jonéw sodu i fosforanu w roztworze, od
rodzaju wodzianu, ktéry chcemy otrzymaé, oraz
od wymaganej procentowej wydajno$ci fosforanu
dwusodowego z roztworu. W procesie periodycz-
nym nastawionym na otrzymanie najwyzszej wy-
dajnosci fosfloranu dwusodowego w jednym eta-
pie, krystalizacje prowadzi sie -w temperaturze
zblizonej do temperatury krzepniecia wody, to jest
nie nizszej od 0°C. OczywiScie w przypadku otrzy-
mywania siedmiowodzianu temperatura musi byé
wyzsza od 20°C. .

Przy metodzie ciaglej krystalizacji "temperatura
procesu uzalezniona jest od 2zadanego produktu,
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siedmiowadzianu  wzglednie dwunastowodzianu.
W metodzie cigglej krystalizacji mozna stosowaé
ciggte . doprowadzanie przesgczu do niskoftempera-
turowego krystalizatora. W takim przypadku tug
macierzysty mozna zawraca¢ do procesu po usu-
nieciu zen chlorku sodu. Pozwala to na wydzie-
lanie fosforanu dwusodowego w Kilku -etapach
i ekonomiczne zastosowanie wyzszej temperatury
krystalizacji. Procz tego mozna stosowaé dwustop-
niowa krystalizacje w celu wydzielenia najpierw
siedmiowodnego fosforanu dwusodowego w WwWyz-
szej temperaturze, a nastepnie dwunastowodnego
fosforanu w nizszej temperaturze.

Wydzielony kryistaliczny - fosforan dwusodowy
moze byé uzyty .jako taki lub sprzedawany jako
gotowy produkt, wzglednie przeprowadzany zna-
nymi metodami w inne fosforany lub polifosfo-
rany. Przez wyprazenie otrzymanego fosforanu
dwusddowego mozna otrzymaé pirofosforan sodo-
wy. Po dodaniu 1 mola kwasu fosforowego na 5
moli fosforanu dwusodowego i wyprazeniu otrzy-
manej mieszaniny otrzymuje sie tréjfosforan pie-
ciosodowy. Przez dodanie 1 mola kwasu fosforo-
wego na mol fosforanu dwusodowego i wypraze-
nie mieszaniny otrzymujeé sie metafosforan sodo-
wy. W reakcjach tych korzystnie jest stosowaé
stosunkowo czysty kwas fosforowy tak, aby unik-
ngé dalszego oczyszczania pochodnych fosforanu
dwusodowego. Przy uzyciu odpowiedniej ilodci
$rodka redukujgcego ulega zmianie potencjal oksy-
dacyjny noztworu kwasu. Przyktadowo, potencjal
wyljSciowego, chemicznie nietraktowanego kwasu
moze wynosié +250 mV, natomiast po dodaniu
érodka redukujagcego potencjal. kwasu moze wy-
nosi¢ +i150 mV.

Przeprowadzenie metalicznych zanieczyszczen za-
wartych w rozZtwiorze kwasu z wyészego stopnia
utlenienia na -nizszy mozna uzyskaé za pomoca
wielu rozmaitych $§rodkéw redukujacych. Przy ta-
kiej redukcji zelazo trojwartosciowe redukuje sie
do dwuwarto$ciowego, wanad pieciowartosciowy
do czterowarto§ciowego itd. O procesie redukcji
Swiadazy powstanie ciemmnobrazowego lub zielone-
go osadu w czasie zobojetniania kwasu hugiem
elektrolitycznym. W przypadku kwasu nietrakto-
wanego wstepnie $&rodkiem redukujacym otrzy-
muje sie osad jasnobrgzow, } Istotnym kryterium
whasciwego przeprowadzenia reduk'c:ul jest wytwo-
rzenie osadu odzaczajacego sie duzg szybkoscig
osiadania i filtracji wykonywanej w dalszych pro-
cesach oddzielenia.

Jako odpowiednie $rodki redukujace stosuje sie
zelazo metaliczne i dwutionian sodowy (NagSO4),

korzystnie zelazo metaliczne w ilosci 0,01—0,8%0"

wagowych, zwlaszcza 0,06—0,3% w przeliczeniu
na wage catkowitego roztworu kwasu. Inne §rodki
redukujgce, takie jak siarczyny, azotyny, fosfory-
ny, siarczki, hydrazyna i inne moga byé réwmiez
stosowane w iloSci okolo 0,5—3% w przeliczeniu
na wage roztworu kwasu.

Stosujge inme $rodki redukmjgce niz zelazo me-
‘taliczne, wprowadza sie je Przy réwnoczesnym
mieszaniu i podgrzewaniu kwasu do temperatury
25°C—100°C. W przypadku stosowania Zelaza me-
talicznego temperature = kwasu utmzymuje sig
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w gérnym zakresie 70—100°C dla przyspieszenia
rozpuszczenia sie zelaza w kwasie. Wskazane jest
réwniez intensywne mieszanie lub inne dzialanie
zapewniajgoe lepszy kontakt metalioznego 3elaza
z kwasem. Np. do roztworu kwasu przy energicz-
nym mieszaniu mozna dodawaé opitki Zelazne
wezglgdnie kwas mozna przepusaczaé przez kolum- -
ne¢ wypelniong opitkami zelaznymi lub subtelme
rozdrobnionym zelazem itp.

Oprocz zwiekszenia ‘szybkoSci sgczenia i -osia-:
dania wytraconyeh ciat stalych tralbowanie roz-.
tworu $rodkiem redukeyjinym moze doprowadzié
do zwigkszenia zawartoSci zanieczyszczefi -meta-.
licznych w wytragconym osadzie i zmniejszenia -
w ten sposob iloSci zanieczyszczefi w przesgezu
zawierajgcym fosforan dwusodowy. To zmniejsze-
nie stezenia zam'eczywieﬁ metalicznych w prze-
sgczu, szczegdlnie zmniejszenie zawartosci wanadu.
pozwala na zastosowanie nieco wyzszych stetef
fosforanu dwusodowego w roztworze do klrysta-
lizagji.

Zastosowanie wyi#szyich stezeh fosforanu dwu-
sodowego umozliwia uzyskanie wyzszych wydaj-
noseci oczyszczonego Krystalicznego fosforanu w da-

: nej temperaturze. Na przyktad przy krystalizacji

dwunastowodnego fosforanu dwusodowego w tem-
peraturze 5°C z roztworu krystalizacyjnego otrzy-
manego z kwasu nietraktowanego Snodkiem re-
dukcyjnym, zawarto$é fosforanu dwusodowego nie
przy zawarbosci
okoto 13—14% chlorfcu sodu. Je§li kwas zostal po-
traktowany $rodkiem redukujacym, roztwoér do kry-
stalizacji moze zawieraé 16—18% fosforanu dwu-
sodowego i proporcjonalnie wiecej chlorku sodu’
bez niebezpieczefistwa zanieczyszczenia produkiu.
Wydajno§é fosforanu krystalicznego jest wéwcezas.
o 2—4% wy#sza aniZeli w poprzednim przypad-’
ku. Bez uzycia $nodka redukujacego w stebonych
roztworach do krystalizacji istnieje tendencja do
wytrgcania sie krysztaléw o zwickszonej zawar-
toSci zanieczyszczennh metalicznych trmudnych do.
usunigecia przez odmycie. Niektére z zanieczysz-
czefi — zwlaszcza -wanad — -wbudowywnarjg sie
w sie¢ krystaliczng fosforanu dwusodowego.- n

Po redulkcji coztwér kwasu fosforowego neutra-
lizuje sie. Ilo§¢ lugu elektrolitycznego jest tak de-
brana, aby powstal szlam o warbtoSci pH wyzszej
od 8,0, korzystniej wy#szej od 8,5. Najbardziej
efelkktywne dziatanie lugu elektrolitycznego wyste-
pUje przy neutralizacji do wartosci pH nie wyz-
szej od 9,5, korzysinie do wartoci pH wymoszg-
cej 8,5—9,0. Stwiendzono, ze warto§¢ pH, do kib--
rego zobojetnia sie roztwér, ma wybitny wplyw
na wiaSciwosSci osiadania i sgczemia sie ‘powstajg~
cego szlamu, a.wigc na otrzymapie najlepszych -
rezultatébw. Stwierdzono, ze przy dodawaniu do
szlamu o wartoSci pH niZszej od 8,5 innych Srod-
kéw, ktére by podwyiszaly wartoéé pH az do
osiggniecia korzystnego zakresu 85—8,0 nie udaje
sie tak korzysimie poprawié szybkosci- sgczenia
jak woweczas, gdy zadang wartedé pH otrzymuje
sie bezpofrednio przez dodatek samego lugu elek-
trolitycznego. Takie polepszenie zdolnoéci -opada-
nia i saczenia przypomina niejako przemiane
w punkcie koficowym podczas miareczkowania
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_kwasu zasadg. W tym przypadku nastepuje rap-
_towna zmiana wtasno§ci w zalezno$ci od warto-
.§ci pH, a nie od stopniowego ich polepszania sie
przy wmroScie wartoSci pH w gramicach 8,0—9,5.

Acdkolwiek dalszy wazrost wanto§ci pH powyzej
gérnej granicy optymalnego zakresu, to jest po-
wyzej pH 9,5, nie pogarsza wiasciwosci saczenia
i osiadania, to jednak najkorzystniejsze jest utrzy-
mywanie wartoSci pH nie przekraczajacej 9,0 ze
wzgledu na konieczno§é zachowania miolowego
stosunku Na/P w poblizu 2.

Kwas fosforowy i g elektrolityczny miesza
sie w stosunku zapewniajacym warto§¢ molowego
stosunku Na/P réwnego 1,9—2,2 korzystnie 2,00—
—2,15, co pozwala na otrzymanie szlamu o war-
toSci pH zawartej w wymaganych granicach. Pro-
porcje substratow mozna latwo wyliczyé dla da-
nego lugu elektrolitycznego i surowego kwasu

" fosforowego przy zatozeniu, ze na kazdy mol za-
nieczyszczehi typu HySO4 nalezy wzigé 2 mole
NaOH i na kazdy mol HzPO,4 dalsze 2,0—2,1 mole

NaOH.

Do otrzymanego szlamu dodaje sie czynnmik flo-
kulufjgcy i miesza sie¢ go ze szlamem, a nastepnie
szZlam poddaje sig starzeniu. Do tego celu mozna
stosowaé ogblnie znane wodne roztwory Srodkéw
flokulujacych. Jednak korzysiniej jest stosowaé
alkaliczne zwigzki wapnia jako czynnik flokula-
cyliny, zwiaszcza tlenek wapnia (CaO) w ilosci
0,056—1,0°% wagowych w stosunku szlamu, korzyst-
niej w iloSci 0,2—0,3% wagowych. Dodatek tlenku
waipnia powoduje tylko nieznaczny wazrost pH
szZlamu. Dodanie tlenku wapnia jako czynnika flo-
kulacyjnego ma na celu przy§pieszenie opadania
cial stalych i utworzenia gestej brei o matej ob-
jetoSci oraz zwiekszenie szybkoSci filtracji. Acz-
kolwiek zdolno§é opadania jest réwniez dobra bez
dodania tlenku wapnia pod warunkiem utrzyma-
nia wartoSci pH we witasciwych granicach, to jed-
nak po dodaniu CaO szybkio§¢ filtracji wazrasta
10-krotnie w stosunku do szybkosci filtracji bez
uzycia Srodka flokulujgcego.

Chociaz ilo§¢é tlenku wapnia, ktéry dodaje sig
do szlamu jest odniesiona do CaO, w praktyce
mozna stosowaé wodne roztwory tlenku wapnia
lub wodorotlenku wapnia, mleko wapienne lub in-
ne roztwory. Stwierdzono, ze 10 procentowy szlam
wodorotlenku wapnia stanowi réwniez dogodng
postaé tlenku wapnia wprowadzanego do miesza-
niny reakcyjnej. Korzystnie do mieszaniny reak-
cyjnej dodaje sie wodorotlenek wapnia w taki
spos6b, aby spowodowaé rdwnomierne oraz szyb-
kie rozprowadzenie go po catej mieszaninie. Na-
stepnie sZlam poddaje sie starzeniu po czym od-
dziela substancje state od ciektych, np. przez wi-
rowanie, sgczenie, saczenie pod obniZzonym -ci$nie-
niem, dekantacje itp.

Przy zastosowaniu filtracji czesto wskazane jest
dodawanie masy filtracyjnej, np. ziemi okrzemko-
wefj, krzemionki gliny lub innych pomocniczych
materiatow  filtracyjnych. Oddzielenie cieczy od
ciat statych prowadzi si¢ w temperaturze, w kt6-
rej fosforan sodowy pozostaje w roztworze, to jest
powyzej 40°C, korzystnie 50°C—100°C. Najlepsze
rezultaty uzyskuje sie: przez krystalizacje przesa-
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czu w temperaturach nizszych od 50°C, a wyzszych
od temperatury krzepniecia wody to jest okoto
0°C. Warto§é temperatury stosowanej w poszcze-
g_éﬂ-nyc‘h przypadkach zalezy od rodzaju fazy kry-
stalicznej, ktérg chcemy ofrzymaé i od stezen
NapHPO4 i NaCl w roztworze. W czasie krystali-
zacji fosforanu roztwér krystalizacyjny utrzymuje
sie poniZej nasycenia w stosunku do NacCl.

Zaleznie od zastosciwanej temperatury krystali-
zacji lug macierzysty zawiera 0,5—10% fosforanu
dwusodowego z tym, ze niZsze zawartosci uzysku-
je sie przy niZzszych temperaturach krystalizacji
obok znacznych ilo§ci chlorku sodu, siamczanu so-
du, zanieczyszczeri metalicznych rogpuszezalnych
w wodzie i innych domieszek. Przy wy#szych tem-
peraturach, takich jakie stosuje si¢ do krystali-
zacji siedmiowodnego fosforanu dwusodowego, za-
warto$§é fosforanu w lugu macierzystym moze byé
na tyle wysoka, Ze opltaca sie zawracaé go po-
nownie do procesu krystalizacji. Zawrécenie lugu
do procesu moze byé poprzedzone usunieciem
chlorku sodu przed nastepnag krystalizacja fosfo-
ranu dwusodowego.

Zaleta sposobu wediug wynalazku jest mozli-
wosé otrzymywania zaré6wno czystego fosforanu
dwusodowego jak i jego pochodnych z technicz-
nych reagentéw dotychczas nie stosowanych do
wytwarzania czystego fosforanu, takich jak niera-
finowany techniczny kwas fosforowy i techniczny
wodorotlenek sodu w postaci fugu powstajacego
w procesie elekitrolitycznego wylbtwarzania chloru
metoda przeponowa, jak réwniez znaczne skoérce-
nie cyklu produkcyjnego na skutek zastosowania
nowych warunkéw umozliwiajgcych wytrgcenie
zanieczyszczen zawartych w reagentach w postaci
nierozpuszczalnego w wiodzie, szybkio osadzajgce-
go sie i dobrze filtrujacego sie osadu, gdyz np.
szybkos§é saczenia fazy stalej, wynoszgca zazwy-
czaj 40—80 litréw/m2/godzine przy podci$nieniu
61 mm Hg zostata sposobem wedtug wynalazku
w tych samych warunkach zwiekszona do 1426—
2037 litréw/me2/godzine.

Sposobem wedtug wynalazku wyodrebnia sie
czysty fosforan dwusodowy z roztworu zawierajg-
cego rozpuszczone w nhim zanieczyszczenia, przy
czym proces mozna prowadzié metodg ciagla,
a weszystkie produkty odpadowe, powstajace przy
prowadzeniu reakcji sg calkowicie wykorzystane.

Fig. 1 przedstawia schemat technologiczny pro-
cesu wedlug wynalazku, a fig. 2 stanowi wykres
ilustrujacy ulepszone w tym procesie szybkoSci
osiadania i filtracji.

Zgodnie z fig. 1 kwas fosforowy 17 otrzymany
metodg mokrg wprowadza sie do urzadzenia re-
dukujgcego 18, do ktérego dodaje sie Srodek re-
dukujacy 19 w celu przeprowadzenia metalicznych
zanieczyszczen na nizszy stopien utlenienia.

Roztwér kwasu fosforowego po redukcji w urza-
dzeniu 18 wprowadza sie nastepnie do neutraliza-
tora 20, do kitérego dodaje sie lug elektrolitycz- -
ny i miesza z kwasem.

Zobojetnianie jest reakcja egzotenmiczng. Tem-
perature nalezy utnzymaé okolo lub powyzej 40°C,
korzystnie w granicach 50—100°C. Szlam otrzyma-
ny w neutralizatorze 20 wprowadza si¢ do strefy
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klarowania 22, przy czym dodaje sie czynnik flo-
kulujacy 23 i miesza sie go ze szlamem.

Po dodaniu czynnika flokulacyjnego 23 szlam
poddaje sie starzeniu dla spowodowania opadnig-
cia zawiesiny cial stalych w urzadzeniu klarujg-
cym 22 z zastcsowaniem powolnego mieszania lub
bez w temperaturze 50—100°C w czasie wystar-
czajgcym dla zainicjowania dziatania koagulujace-
go odeczynnika flokulacyjnego na bezpostaciowym
osadzie. Okres indukcyjny wynosi od 5 minut do
6 godzin. Przy zastosowaniu optymalnych warun-
k6w w poprzednich etapach okres indukcyjny jest
krétszy.

Z urzadzenia klarujgcego 22 szlam wprowadza
sie do urzadzenia 24 oddzielajacego ciata stale za
pomocg ogblnie znanych metod oddzielania sub-
stancji statych od cieczy.

Przesgcz otrzymany w urzadzeniu 24 do od-
dzielenia ciat statych jest wprowadzany do kry-
stalizatora 26, w ktérym krystalizuje sie fosforan
dwusodowy przez obniZzenie temperatury przesa-
czu i dalsze zageszczanie go przez odparowanie
wody . lub przez polgczenie obu sposobéw krysta-
lizacji. Mozna stosowaé krystalizacje periodyczng
lub ciggla. Przy zastosowaniu metody cigglej tem-
peratura krystalizacji zalezy od wodzianu fosfo-
ranu dwusodowego, siedmiowodnego wzglednie
dwunastowodnego, ktéry mamy otrzymaé. W me-
todzmie cigglej przesgez po oddzieleniu ciat statych
w urzgdzeniu 24 jest wprowadzany w spos6b cig-
gty - do . niskotemperaturowego cigglego krystaliza-
tora, przy czym mozna stosowaé krystalizacje
dwustopniowsa z odbiorem krysztatéw siedmiowod-
nych- w - temperaturze 20—25°C i dwunastowod-
nych . w temperaturze ponizej 20°C.

Widzielone krysztaly odsgcza si¢ od filtratu
w -uregdzeniu 287 do oddzielania ciat statych i prze-
mywania. Dla usuniecia zaokludowanego lugu ma-
cierzystego i rozpuszczalnych soli takich jak NaCl
i N&,SOy przemywa sie¢ wydzielone krysztaly
zimmg woda 30. Nastepnie przemyte krysztaly usu-
wa sie z urzgdzenia 28. Rug macierzysty 32 réw-
niez oddziela sie od krysztatéw.

Weoda do przemywania przepuszczona —przez
urzgdzenie 28 dla oddzielania ciat statych i prze-
mycia moze byé wykorzystana do przemycia plac-
ka osadu 34 otrzymanego w urzadzeniu 24, przed
zawrdceniem popluczyn 33 do neutralizatora nie
przedstawionego na rysunku. Placek filtracyjny
przemyty w strefie przemywania 34 jest wprowa-
dzany do suszarki 36, a nastepnie granulowany
dla uzyskania suchego statego aglomeratu 38,
ktéry moze byé stosowany jako nawéz sztuczny.

Ponizsze: przyktady ilustrujg niektére korzystne
rozwigzania . sposobu wedlug wynalazku. Czesci
i procenty uzyte w przykitadach oznaczaja czeSci
wagowe, a temperatury o ile nie zaznaczono ina-
czej podane w -°C.

Przyklad I. Proces- prowadzono zgodnie ze
schematem przedstawionym na fig. 1, poddajac
redulkeji 1000 czeSci technicznego kwasu fosforo-
wego, zawierajgeego 54% P,05, za pomoca 1,5 cze-
§ci zelaza metalicznego, w - temperaturze 85—95°C,

~ po-czym do-1000 czeSei tak przygobowanego kwa-
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su wprowadzono 5690 cze§ci roztworu wodnego
elektrolitycznego Iugu, zawierajacego okolo 648
czeSei wodorotlenku sodu i 882 cze$ci chlorku so-
du obok niewielkiej ilo§ci inmych zanieczyszczen,
to jest uzyto tug o stezeniu 11,4°% NaOH i ste-
Zeniu 15,5% NaCl. Reakcje prowadzono w tempe-
raturze 90°C do uzyskania roztworu o warto$ci pH
86, przy czym w wyniku rozgrzewania sie roz-
twloru w czasie procesu neutralizacji do tempera-
tury 100°C, nastepowalto dalsze zageszczenie roz-
twioru na skutek odparowywania okoto 1240 cze-
§ci wody przy jednoczesnym wypadaniu bezpdsta—
ciowego osadu, ubytek wody ﬁzwpetni.(m»o woda
uzyskang z przemywania krysztatéw wydzielonych
w ostatnim etapie procesu jak i woda z przemy-
wania placka pofiltracyjnego otrzymywanego przy
Cdsgczaniu pierwszego osadu.

Nastepnie do mieszaniny poreakcyijnej, zawiera-
jacej osad w postaci szlamu dodano 15,5 czesei
tlerku wapnia jako czynnika flokulujacego i otrzy-
many szlam, w iloSci odpowiadajacej 6630 cze-
$ciom, nie wyodrebniany z roztworu poreakeyjne-
g0 mieszano powoli w ciggu 15—2,0 godzin,
w temperadturze 65—75°C, dodajgc do mieszaniny
reakcyjnej w koficowym etapie procesu mieszania,
0,5% krzemionki w celu ulatwienia saczenia. Po
odsaczeniu otrzymano 6160 cze§ci przesgczu oraz
467 czeSci substancji stalej, zawierajgcej wudde,
zanieczyszczenia metaliczne i 59 czeSci PyOs.
Ofrzymany przesgcz zawieral 16% fosforanu dwu-
sodowego, 15,286 chlorku sodu, 1,22% siarczany
sodu oraz inne zanieczyszczenia metaliczne. Prze-
sacz ten ochiodzono do temperatury. 5°C w celu
wykrystalizowania fosforanu - dwusodowego 1 wy-
dzielcne krysztaly wyodrebniono. Otrzymano 2630
czesci surowego produkiu zawierajacego 926 cze-
Soi fosforanu dwusodowego, 74 cze§ci chlorku so-
du i 249 czeSci siarczamu sodu obok wody kry-
stalizacyjnej, wody niezwigzanej i zanieczyszezeh
metalicznych, lug pokrystalizacyjny uzyskany
w iloSci 3530 czeSci zawiemal 29,5 czeSai PyOs, 59
czeSci fosforanu dwusodowego, 866 czesci chlorky
sodu, 49,3 czeSci siarczanu sodu i 2560 czeSci wo-
dy.

Wyodrebniony, surowy Kkrystaliczny produkt
przemyte woda o temperaturze 5°C w celu usu-
niecia zaokludowanego lugu maciermzysbego, oraz
chlerku i siarczanu sodu, otrzymujac 2560 czesci
biabego, czystego dwunastowodnego fosforanu
dwusodowego, zawierajacego mniej niz 0,1% chlor-
ku sodu i okota 1,4% siarczanu sodu.

W tablicy I zestawiono poréwnawczo wyniki
analizy technicznego- kwasu i przemytych krysz-
tatéw: .dwunastowodnego fosforanu dwusodowege.

Tablica I
zanieczysz- kiwias myty
czenie 0/0 Tub ppm NazH.P04 ) 12H20,
Ppm
Fe 1,0%0" - 4
Al,03 1,0% 40 -
v 90—140 5
Mn 190—220 2
Cr 70 T
F- 0,3% 10°
Ca : 90- 2
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na zawarto§é zelaza, glinu, manganu, chromu, flu-
oru i wapnia.

Z tablicy tej widoczne jest, ze krysztaly fosfo-
ranu dwuscdowego wytworzone sposobem wedlug
wynalazku sa bandzo czyste i zawieraja jedynie
Sladowe iloSci tych jonéw, ktére wystepowaty
w produktach wyjsciowych.

Lug macierzysty otrzymany po usunieciu krysz-
tatéw siarczanu dwusodowego poddano dalszej
przerbbce w celu usuniecia jonéw fosforanowych
i siarczanowych, za pomocg dodania stechiome-
trycznej - ilo§oi tlenku wapnia. Uwolniony od jo-
néw fosforanowych i siarczanowych lug macierzy-
sty zawraca sie do elektrolizatoréw wytwarzajg-
cyich chlor i tug w celu wykorzystania zawartego
w nim jeszcze chlorku sodu. Wytrgcone siarcza-
ny i fosforany w formie soli wapniowych mozna
réwniez stosowaé¢ jako dodatki do paszy.

Wydzielona faza stala zawiera skiadniki fosfo-
ranowe jak réwniez §ladowe pierwiastki potrzeb-
ne w pelnowarto§ciowych nawozach sztucznych
i dlatego wydzielong faze stalg przerabia sie na
nawéz lub na dodafek do nawbzu przez ogrzewa-
nie w temperaturze powyzej 100°C w celu usu-
niecia wody i uzyskania materiatu suchego.

Przyktad II. Dwunastowodny fosforan dwu-
sodowy otrzymany wedlug przykiadu I, przepro-
wadzono w tr6jfosforan ' pigciosodowy, poddajac
reakoji 2560 czeSci krystalicznego fosforanu dwu-
nastowodnego z 147 czeSciami czystego 85% kwa-
su fosforowego. Zmieszane substraty ogrzewano
w ciggu 1 godZdiny w temperaturze 350°C, otrzy-
mujgc 936 czeSci czystego, biatego tréjfosforanu
sodu. Analiza produkitu wykazala zawarto§é 10
ppm Zelaza, 50 ppm Al, mniej niz 15 ppm V,
mniej niz 5 ppm Mmn, mniej niz 20 ppm Cr, mniej
niz 25 ppm F i mniej niz 5 ppm Ca. Krysztalty
te odznaczaty sie czysto§cia odpowiadajgcg wa-
runkom handlowym.

Przyktady III—XV. Przyklady te ilustruja
znaczny wzrost szybko$§di filtracji uzyskiwany
w procesie wedlug wynalazku. Czasy osiadania
osadu uzyskane w przykbadach III—XV przedsta-
wiono graficznie na fig. 2. Stwierdzono, ze szla-
my te wykazujg pewien zwigzek miedzy szybko-
Scig osiadania i filtracji, mianowicie w przypad-
kach szybkich filtracji poprzedzajace je osiada-
nie zachodzito réwniez z duza szybkoscig.

We wszystkich przyktadach III—XV reakcje
prowadzono wedlug podstawowego schematu opi-
sanego w przyktadzie I. Analiza technicznego nie-
rafinowanego kwasu fosforowego wytwanzaneg-
metocda mokrg wykazala zawarto$é 69,70% jonu
PO4=, co odpowiadalo 52,1% PyO5, zawarto$é
7,05% jonu siarczanowego, 1,26% zelaza, 140 ppm
V, 220 ppm Mn, 72 ppm Cr, 93 ppm Ca i 0,21%
fluoru. Uzyty tug elektrolityczny zawierat 15,46%0
chlorku sodu, 11,44% wodorotlenku sodu i drobne
ilo§ci zanieczyszczeh organicznych i nieorganicz-
nych. .

. Po przeprowadzeniu reakcji kwasu z lugiem
elekitrolitycznym wedlug sposobu jak w przykla-
‘dzie I, pobrane prébki mieszaminy poreakcyjnej,
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umieszczono w cylindrach miarowych utrzymywa-
nych w temperaturze 65°C i zaobserwiowane szyb-
kosci osiadania fazy statej, przedstawiono graficz-
nle na fig. 2. Parametry zmienne zastosowane
w przyktadach III—XV zestawiono w tablicy II.
Liczby na krzywych na fig. 2 odpowiadajg nume-
racji poszczegblnych przykiadoéw postepowania.

FPodana w tablicy II og6lna szybko§é filtracji
oznaicza czas potrzebny do przesgczenia jednako-
wych ilo§ci szlamu przez ten sam filtr (lejek
Biichner’a) przy stalym poddi$nieniu. Aczkolwiek
jest to wielko§¢ czysto empiryczna, pozwala ona
na poréwnanie wtiasnosci filtracyjnych szlamoéw
w jednakowych warunkach.

Por6éwnanie krzywych mna fig. 2 dla réznych
przykladé6w wykazuje znaczny warost szybkosci
osiadania i odpowiednio lepsze szybkosci sgoczenia
mieszanin poreakecyjnych traktowanych w wyzej
podany sposdb. Krzywa 3 przedstawia dane uzy-
skane wedtug przykitadu III i uwidacznia typowe,
powolne osiadanie i trudng filtracje osadu otrzy-
manego w reakcji nieredukowanego kwasu fosfo-
rowego z #tugiem elektrolitycznym. Krzywa 4
przedstawiajgca dane uzyskane wedtug przyktadu

IV wykazuje lekksg poprawe po diugotrwalym
okresie = mieszania czynnikiem flokulujgcym
(wapno).

Krzywa 12 przedstawiajgca dane uzyskane we-
diug przyktadu XII, wykazuje w poréwnaniu
z krzywg 13 (przykitad XIII) efekit synergetyczmy,
zwigzany z uzyciem $rodka redukujacego jak
i flokulujacego. Zar6wno w sposobie wediug przy-
ktadu XII jak i XIII, roztwér byt zobojetniany
do tej samej wartoSci pH, ktéra byla jednak niz-
szg od optymalnej wartosci 8,5—9,0. Przyklady
VII, IX i X i odpowiadajgce uzyskanym wyni-
kom krzywe 7, 9 i 10 wykazujg wysoky szybko§é
osiadania jak sgczenia osadu, wytwarzanego przy
zobojetnieniu zredukowanego kwasu fosfonowe-
go do wartosci pH 8,5—9,0, i nastepnym poddaniu
wytrgeonego osadu dziataniu czynnika flokuluja-
cego.

Przyktady VIII i XI uwidaczniajg wptyw ezyn-
nika redukujgcego przy prowadzeniu procesu
w warunkach pH zgodnie z wynalazkiem ale z tg
roznicg, ze nie dodano czynnika flokulacyjnego.
Szybkodci osiadania osiggnely korzystne wartosci
jak w przyktadach VII, IX i X, na co wskazujig
krzywe 8 i 11, lecz szybko$ci filtracji zestawfione
w tabeli II uzyskane przy postepowaniu wediug
przyztadéw VIII i XI byly znacznie gorsze ani-
zeli w przykiadach VII, IX i X, w Kktérych za-
stcsowano czynnik flokulacyjny.

Przykitady XIV i XV i odpowiadajgce im krzy-
we ilustrujg tworzenie sie szlamu przy pH 8,15

" to jest nizszym od optymalnej wartoSci 8,5—9,0,

ktére nastepnie skorygowano do wartosci pH 9,35
lezgcej w zakregie optymalnym. Widoczne jest, Ze
szybko§é sedymentacji osadu jest w obu przy-
padkach znacznie nizsza niz uzyskana w tych wa-
runkach, w ktérych szlam powstawal od razu w
zakresie optymalnej warto$ai pH 8,5—9,0. Najlep-
sze por6éwnanie dajg przyktady XIV i VIII, w
ktérych nie zastosowano Srodka flokulacyjnego
i ktére réznily sie tylko wartoscia pH zobojetnio-
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nego szlamu oraz przykitady XV i VII, w ktérych
zastosowano wapno jako Snodek flokulacyjny, na-
tomiast szlam zobojetniano do réznych warto§ci
PH.

Fosforan dwusodowy Krystalizujgcy z przesa-
czébw otrzymanych w réznych przykitadach nieo-
czekiwanie charakteryzowal sie jednakowa wysoka
czystoscia. Rozmaite zabiegi opisane w przykla-
~dach szczegblnie efektywnie wptywalty na skréce-
nie okresu czasu potrzebnego dla oddzielania fazy
stalej od przesaczu. Roéznice w krysztatach otrzy-
manych z przesgczu w przykiadach III—XV we-
diug sposobu opisanego w przykiadzie I dotycza
przede wszystklim stosunku molowego Na/P. Sto-
sunek ten wahal sie¢ w- granicach 2,0—2,15, czemu
odpowiadaty zmiany warto§ci pH, do ktérych to
wartosci zobojetniano substraty. Krystaliczny fo-
sforan sodowy wytwarzany wedtug przyktadéw
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III—XV, po przemyciu zimng wodg wykazywal’

wedlug danych analitycznych typowe wyniki:
35,4%0 fosforanu dwusodowego, 0,020 chlorkéw,
0,033%0 chlorku sodu, 8 ppm Fe, 4,1 pmm V i §la-
dowe zawartoécdi manganu i chromu.

Przyktad XVI Przyklad ilustruje spos6b we-
dtug wynalazku przedstawiony na rysunku. Tech-
niczny kwas fosforowy o zawarto$ci 73% H3PO,
poddano reakcji z lugiem elekitrolitycznym otrzy-
manym z przestrzeni katodowej elekitrolizera prze-
ponowego wytwarzajgcego chlor i rug. Do reakeji
uzyto 114 czeSai kwasu i 660 czeSci tugu. Rug
zawierat 11,3% wodorotlenku sodu, 15,7% chlorku
sodu, 0,3% siarczan6éw, 0,2% chloranéw, drobne
ilosci wapnia, magnezu i krzemionki oraz S$la-
dowe- iloSci zelaza,” miedzi i niklu. Uzyty kwas
fosforowy zawierat 1% zelaza, 1,0% Al;O3 140
ppm V, 200 ppm Mn, 70 ppm Cr, 0,73% fluoru
i 90 ppm Ca. Reakcje neutralizacji prowadzono
przy mlieszaniu. Otrzymany szlam o wartoSci pH
8,5 podgrzano do 90°C i przesgczono, usuwajac
w ten sposéb 49,7 czeSci substancii statych, a uzy-
skany przesgcz ozigbiono do temperatury pokojo-
wej (22°C), przy czym w czasie okolo 1 godzin-
nego ochtadzania, nastgpita krystalizacja. Kryszta-
ly odsgczono w temperaturze 22°C. Nastepnie
otrzymany przesgcz ozigbiono do temperatury 10°C
w przeciggu okolo 1 godziny, a wykrystalizowa-
ne z roztworu dalsze krysztaly odsgczono i do-
tgczono do pierwszej partii. Uzyskane krysztaty
przemywano woda o temperaturze 10°C. Pozostaty
hug macierzysty w ilo§ci 500 cze§ci zawieral 0,96%
‘fosforanu dwusodowego i 19,3% chlorku sodu.
Lacznie otrzymano 286 czesci krysztatow.

Analliza otrzymanych czystych i biatych krysz-
tatbw wylkazata zawarto§é 35% fosforanu dwuso-
dowego, 0,2% chlorku sodu, 4 ppm Fe, 40 ppm
AlyO3 oraz S$ladowe ilosci wanadu, manganu,
chromu, wapnia i fluoru, przy czym reszte gtéw-
nie stanowila woda krystalizacyjna.

Przyktad XVII. Proces prowadzono wedlug
przykitadu XVI, poddajac reakcji 37,5 czesci tech-
nicznego kwasu fosforowege o zawartosci 75%
H3PO, i zanieczyszozeniach jak wymienione w
przyktadzie XVI z 250 czeSciami Iugu -elektroli-
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tycznego zawierajacego 11,3% wiodorotlenku sodu,
15,7% chlorku sodu, 0,18% chloranéw, 0,3% siar-
czanéw i drobne ilo§ci innych zanieczyszczeh. Re-
akicje przeprowadzono przy mieszaniu, utrzymujac
temperature 65°C, po czym do otrzymanego szla-
mu dodano ziemie okrzemkiowg w celu ulatwienia
sgczenia i po wymieszaniu przesgczono w tempe-
raturze 65°C. Uzyskany przesgcz ochlodzono do
temperatury pokojowej w ciaggu 1 godziny i wy-
tracone krysztaly odsgczono, a nastepnie roztarto
z réwna iloScia zimnej wody i ponownie przesa-
czono. Uzyskane krysztaly byly bardzo biale. Ana-
liza ich wykazala stosunek molowy Na/P réwny
2,83, zawarto§é fosforu 7,46% i sodu 15,7%. Ana-
liza wykazata ogblng zawarto§¢é fosforanu sodu
38,5%, ktorego wiekszosé stanowtil fosforan dwu-
sodowy, reszte natomiast stanowila gtéwmlie woda
krystalizacyjna. '

Przyktad XVIII. Wytworzono fosforan dwu-
sodowy, poddajgc reakcji z tugiem elektrolitycz-.
nym o zanieczyszczeniach jak w przyktadzie XVI
czysty 85% HyPO, uzyskany metoda piecows,
utrzymujgc reagenty w stosunku molowym Na/P
ro6wnym 1,96, Nastgpita reakcja egzotermicana
i temperatura reagentéw podniosta sie do 80°C.
Roztwér ochtodzono  w rciggu godziny do tempe-
ratury 25°C, a wytworzone Kkrysztaty odsgczono
i rozdmobniono przed przemyciem zimng woda.

Analiza uzyskanych krysztaté6w wykazala zawar-
to§é 50,4% fosforanu dwusodowego i 0,33% chlor-
ku sodu. Wysoka zawartoéé fosforanu dwusodo-
wego wiskazuje, ze uzyskano przede wszystkim kry-
sztaly siedmiowodnego fosforanu dwusodowego.
Ofrzymane krysztaty byly zaréwmo bielsze od wy-
tworzonych wedlug przykitadu XVI, jak i zawie-
raly znacznie nizsza zawarto§é NaCl.

Sposobem wedlug wynalazku mozma réwniez
wytwarzaé inne sole np. tréjfosforan pigciosodo-
wy, NazP30j9; 285 cze$ci produkiu wytworzonego
wedbug przyktadu XVI zadaje sie 16,3 czeSciami
oczyszczonego 85% kwasu fosforowego i miesza-
ning podgrzewa do temperatury okoto 375°C, po-
wiodujge pmzemiane fosforanu dwusodowego w
tréjfosforan sodu. Po ochlodzeniu otrzymuje sie
103,7 czesci biatego prioduktu o zawartosci 99,3%
NasP30;9 i 0,57/ chlorku sodu. Jak widaé, spos6b
weldtug wynalazku przewidujacy uzycie surowego
kwasu fosforowego i surowego wiodorotlenku so-
dowego pozwala otrzymaé fosforany sodowe o czy-
sto§di zgodnej z wymaganiami handlowymi. Z
otrzymanych w ten spos6b fosforanéw sodu mo- .
zna otrzymaé inne fosforany prwez reakcje z kwa-
sem fosforowym i/lub wyprazenie. Aczkolwiek
przyttoczone przyklady sg oparte gtownie na kry-
stalizacji okresowej, proces mozna w latwy spo-
s6b przestawié i prowadzié reakcje w spos6b cig-
gly zar6bwno w stadium reakcji surowego kwasu
fosforowego z tugiem elektrolitycznym jak i kry-
stalizacji fosforanéw sodu z roztworéw poreakcyj-
nych. W procesie ciggtej krystalizacji mozna wpro-
wadzi¢ oddzielanie chlorku sodu dla utrzymania
zawartoSci tej soli w lugu madierzystym ponizej
poziomu, przy ktérym moéglby on krystalizowaé
wraz z fosforanem sodu.
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Zastrzezemia patentowe

1. Sposélb Wytwamérﬂi‘a fosforanu dwuscdowego
o duzym stopniu czysto$ci na drodze reakcji kwa-
su fosforowego z wodorotlenkiem sodu, znamien-
ny tym, ze nierafinowany techmiczny kwas fosfo-
rcwy otrzymany z fosforytéw metodg miokrg za-
wierajgcy 30—70% wagowych P,Os poddaje sie
dzialaniu §rodka redukujgcego, takiego jak zelazo
metaliczne, a nastermie w warunkach odpowied-
nich- do wytrgcania w postaci dobrze cdsgczal-
nego osadu zanieczyszozen zawartych w reagen-
tach zadaje sie technlicznym wadorotlenkiem sodu,
takim jak surowy lug sodowy, wytwarzany w pro-
cesie elektrolitycznym metoda przeponows, odsg-
cza osad, po czym wykrystalizowuje fosforan dwu-
sodowy z przesgozu, zawlerajgcego pozostate roz-
puszczalne w niim zanlieczyszazenia.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
redukcje kwasu fosforowego prowadzi sie w tem-
peraturze 70—100°C.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze predukicje prcwadzi sie za pomocyg 0,01—0,8%
wagowych zelaza metalicznego, uzytego w stosun-
ku wagowym do ilo$ci redukowanego kwasu fo-
sforowego. ,

4, Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
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ze reakcje wodorotlenku sodu z kwasem fosforo-
wym prowadzi sie przy utrzymaniu stosunku mo-
lowego Na/P w zakwesie 1,9—2,2 odpowiednim do
uzyskania roztworu ¢ wartosci pH 8,0—9,5.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze reakcje wodorotlenku sodu z kwasem fosfo-
rowym prowadzi si¢ w temperaturze powyzej
20°C, po czym wytworzony osad wyodrebnia w
temperaturze 50—100°C z roztworu zawierajacego
jony HyPO4—, HPO4=, lub PO,=, ewentualnie po.
uprzednim dodaniu czynnika flokulujgcego.

6. Spos6b wedlug zastmz. 1—5, zmamienny tym.
ze do mieszaniny poreakcyjnej - dodaje sie czyn-
ntk flckulujgecy w ilo$ci 0,05—1,0% wagowych w
stcsunku do mieszaniny reakcyjnej, po czym wy-
tworzony osad poddaje sie starwemiu w tempera-
turze 50—100°C w ciggu 5—360 minut, a nastep-
nie wyoldrebnia osad w tej samej temperaturze
i obrzymany  przesgcz zawierajacy jony fosforanu
i rozpuszczalne za:m"eczyszczeni»a oziehia do tem-
peratury 0—40°C, a wykrystalizowane krysztaly
fosforanu dwusodowego odsgcza i nastepnie prze-
mywa zimng wodg.’ '

7. Sposéb wedhug zastrz. 5—6, znamienny tym,
ze jako czynnik flokulujacy stosuje sie tlenek
wapnia. i
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