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Sposób wytwarzania złożonego związku fosforanu trójsodowego z chlorkiem sodowym.
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Udzielono 22 lutego 1932 r.

Wynalazek niniejszy dotyczy otrzymy¬
wania fosforanów metali potasowcowych, a
zwłaszcza złożonego związku fosforanu
trójsodowego z chlorkiem sodowym.

Wynalazek niniejszy ma na celu otrzy¬
mywanie związku, do wytwarzania którego
potrzebna jest mniejsza ilość alkaljów, niż
do wytwarzania handlowego fosforanu
trójsodowego.

Według większości sposobów dotych¬
czasowych fosforan trójsodowy (trzecio¬
rzędowy) wytwarza się przez zobojętnienie
węglanu sodowego, zwanego w handlu ,,po¬
piołem sodowym", kwasem fosforowym,
przyczem tworzy się fosforan dwusodowy
(drugorzędny). Po wytworzeniu tego ostat¬
niego alkalizuje się go wodorotlenkiem so¬

dowym, przetwarzając go w ten sposób na
fosforan trójsodowy. Następnie otrzymany
roztwór fosforanu trójsodowego oziębia się
w odpowiedni sposób i oddziela stały kry¬
staliczny fosforan trój sodowy. Jak wyni¬
ka z następujących równań:

Na, CO, + H?>PO, + UHoO =
= Na2 H PO, . 12 H,0 + CO.

Na2 HP04 . 12 H20 + Na OH —
= Na, P04 . 12 H20 + H20

teoretyczne ilości materjałów niezbędnych
do wytwarzania fosforanu trójsodowego są
następujące:



25.7 części H?tPOA na każde 100 części fosforanu trójsodowego
28.8 części Na.2CO, „ ,, ,, „ ,, ,,
10.5 części Na OH ,, „ ,, ,, ,, ,,

Wyniki kilkoletnich doświadczeń do¬
wodzą, że jeśli chodzi o wodorotlenek so¬
dowy, to ilość powyższa nie wystarcza i o-
pierając się na fakcie zwiększonego zuży¬
cia wodorotlenku handlowego ,,fosforano¬
wi trójsodowemu" należy przypisać praw¬
dopodobnie wzór Na3 PO± . 12 H20 z do¬
datkiem Na OH, przyczem stwierdzono, że
ilość wodorotlenku sodowego, niezbędna
do krystalizacji fosforanu trój sodowego,
odpowiada raczej 15 częściom, niż 10.5,
jak podano powyżej. Zapomocą licznych
doświadczeń ustalono, do jakich granic
można zredukować ilość wodorotlenku nie¬
zbędną do otrzymywania fosforanu trójso¬
dowego, ze względu na to, że wodorotle¬
nek jest zarówno drogi, jak i niedogodny w
użyciu. Okazało się więc, że można otrzy¬
mywać fosforan trój sodowy, stosując
mniejszą ilość wodorotlenku, przyczem o-
trzymany związek wykazuje miano 0,50
przy miareczkowaniu mianowanym kwasem
i zastosowaniu fenolftaleiny i oranżu mev-
tylowego, jako wskaźników. Wykryto, że
z tego obojętnego fosforanu dwu- lub trój¬
sodowego można otrzymać związek różny
od niego przez dodanie chlorku sodowego,
co ułatwia krystalizację połączenia z fosfo¬
ranem trójsodowym. Przedmiotem niniej¬
szego wynalazku jest sposób otrzymywania
związku fosforanu trójsodowego z chlor¬
kiem sodowym łącznie z chlorkiem sodo¬
wym.

Dalej stwierdzono, że przy dodaniu
zwykłej soli kuchennej Na Cl można otrzy¬
mać materjały, wykazujące wszystkie cha¬
rakterystyczne cechy handlowego fosfora¬
nu trójsodowego, znajdującego się na ryn¬
ku, a zatem okazało się, że nadmiar alka-
ijów przy wytworzeniu fosforanu trójsodo¬
wego jest zbyteczny. Wykryto również, że

nowy materał otrzymany w ten sposób nie
działa szkodliwie susząco i żrąco na skórę,
jak handlowy fosforan trójsodowy. Prócz
tego mniejsze zapotrzebowanie sody żrącej
stanowi znaczną zaletę niniejszego sposo¬
bu, ponieważ nowy związek można otrzy¬
mywać przy pomocy teoretycznie obliczo¬
nej ilości sody żrącej. Ponieważ dokładna
budowa tego związku niezupełnie jest zna¬
ną, można więc przypuszczać, że jest to
połączenie cząsteczkowe, w którem Na OH
handlowego trój fosforanu sodowego jest
zastąpione przez chlorek sodowy. Związko¬
wi temu np, mcżna przypuzzczalnie przypi¬
sać wzór następujący:

5 (Na, PO, , 12 H2OJ Na Cl

opierając się na fakcie że kryształy wyka¬
zują miano („ratio") 0,50 i zawierają oko¬
ło 3% Na CL Tę ilość sody żrącej czyli
miano przy wytwarzaniu roztworów do
krystalizacji można ustalić zapomocą mia¬
reczkowania roztworu związku fosforanu
trójsodowego z chlorkiem sodowym zapo¬
mocą Vi2 normalnego kwasu solnego, stosu¬
jąc fenolftaleinę i oranż metylowy, jako
wskaźniki.

Po osiągnięciu końcowego punktu dla
fenolftaleiny odczytuje się ilość użytego
kwasu i miareczkuje się dalej aż do punk¬
tu słabo kwaśnego zapomocą oranżu mety¬
lowego. Rezultat miareczkowania zapomo¬
cą fenolftaleiny dzieli się przez sumę obu
odczytań i miano („ratio") 0,46 do 0,50
wykazuje pożądane optimum warunków do
wytwarzania z dobrą wydajnością fosfora¬
nu trójsodowego, krystalizującego po ozię¬
bieniu roztworu. Miano oznaczane w ten
sposób jest jednym ze środków określenia
stałej, jako miary alkali zawartego w roz-
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tworze albo kryształach, Twmin „miano**
użyty w niniejszymi opisie dotyczy metody
określenia stosunku punktu końcowego, o-
znaczonego zapomocą fenolftaleiny, wzglę¬
dem punktu końcowego, oznaczonego, za¬
pomocą oranżu metylowego, w roztworze
lub kryształach związku fosforanu trójsodo¬
wego z chlorkiem sodowym. Widoeznem
jest, że sposób otrzymywania tego nowego
związku daje znaczne korzyści gospodar¬
cze w porównaniu z dotychczasowem o-
trzymywaniem handlowego fosforanu trój-
sodowego.

Przebieg procesu i urządzenie jest po¬
dobne do stosowanego przy otrzymywaniu
dotychczasowego handlowego fosforanu trój-
sodowego.

Zgodnie z wynalazkiem kwas fosforowy
zobojętnia się zapomocą węglanu sodowe¬
go {Na2 C03/aż do wytworzenia fosforanu
dwusodowego, i roztwór sączy się aby usu¬
nąć ewentualne ciała stałe, poczem dodaje
się doń 4% chlorku sodowego. Następnie
dodaje się niezbędną ilość Na Off, w przy¬
bliżeniu zgodnie z równaniem

Na^HPOt. 12H20 +NaOH =
=NasP04 . 12H20 + H20

Ilość chlorku sodowego zmienia się
zgodnie z wynikiem miareczkowania (mia¬
nem), przyczem wyższe miano wymaga
większej ilości chlorku sodowego. „Miano"
z miareczkowania waha się od 0,46 do 0,50
zależnie od stężenia roztworu, przyczem
wyższe ,,miano" stosuje się przy większem
stężeniu.

Po nastawieniu roztworu fosforanu trój-
sodowego i chlorku sodowego zgodnie z opi¬
sem, roztwór ten się oziębia w odpowiedni
sposób, przyczem wydziela się kryształy
związku fosforanu trójsodowego z chlor¬
kiem sodowym, które następnie suszy się
przez oddzielanie ich zapomocą wirówki

lub oddziela się od wody zapomocą odpo¬
wiednich środków odwadniających, poczem
suszy się je zapomocą nagrzewania parą
lub zapomocą powietrza w celu usunięcia
wilgoci z powierzchni. Po wysuszeniu kry¬
ształy są gotowe do magazynowania i wy¬
syłki.

Jako przykład, podano następujące sto¬
sunki ilościowe przy wytwarzaniu opisa¬
nego związku fosforanu trój sodowego z
chlorkiem sodowym:

43 części 60% #3PO/25,8% HsPOJ
28 „ technicznej sody 99,2% Na2C03
11 „ sody kaustycznej 98% NaOH

8 „ chlorku sodowego.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób wytwarzania złożonego
związku fosforanu trój sodowego z chlor¬
kiem sodowym, znamienny tern, że do fo¬
sforanu dwusodowego w roztworze dodaje
się sody żrącej i chlorku sodowego, rów¬
nież w roztworze, względnie łączy się roz¬
twory wodne kwasu fosforowego, węglanu
sodowego i sody żrącej z roztworem chlor¬
ku sodowego, poczem roztwór stęża się, o-
chładza i wydziela się związek fosforanu
trójsodowego z chlorkiem sodowym, w po¬
staci krystalicznej.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że roztwór fosforanu dwusodowe¬
go stęża się przed dodaniem chlorku sodo¬
wego i sody żrącej,

3. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że kwas fosforowy zobojętnia się
zapomocą węglanu sodowego i wszystkie
ciała stałe, utworzone w ten sposób, usuwa
się.

Federal P h o s p h o r u s Company.
Zastępca: I. Myszczyński,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogusławskiego i Skl, Wiriiawa.
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