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Fremgangsmate ved fremstilling av fosforsyre.

TForeliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmate ved fremstilling
av fosforsyre, ved oppslutning av et fosforholdig utgangsmateriale
med en moderlut omfattende en mettet, praktisk talt mettet eller
overmettet opplosning av monocalciumortofosfat i fosforsyre  hvorpé
suspenderte krystaller av monocalciumortofosfat separeres fra moder-
luten for omdannelse til fosforsyre ved kontakt med en ionebytte-
harpiks.

Det er kjent & fremstille fosforsyre fra et fosfatholdig materi-
ale ved oppslutning med et overskudd av fosforsyre, hvorefter det
ved oppslutningen dannede vannoppldselige salt separeres fra opp-
slutningsoppldsningnn og omsettes med en kationbytter for & danne
fosforsyre. Ifclge denne kjente fremgangsmate anvendes fortrinnsvis
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for oppslutningen et overskudd av fosforsyre tilsvarende en mengde
som er seks ganger storre enn den stokiometriske mengde som er nsd-
vendig for oppslutningsreaksjonen, og syren anvendes fortrinnsvis
i en hoykonsentrert form,

En annen fremgangsméte er blitt foreslatt omfattende opp-
slutning av det fosfatholdige materiale i minst 71 vekt% fosfor-
syre for sd & avkjole opplosningen for & krystallisere ut det dan-
nede monocalciumortofosfat, De dannede krystaller fjernes sa fra
moderluten sammen med uoppldselig materiale, krystallene vaskes 1
minst 71 % fosforsyre og de uoppldselige materialer fjernes sd ved
fornyet oppldsning av krystallene. Det rene monocalciumortofosfat
blir s8 bragt i kontakt med ionebytteharpiksen for omdannelse til
fosforsyre,

Denne kjente metode innebzrer endel ulemper da oppltselig-
heten av det ved oppslutningen dannede opploselige monocalciumorto-
fosfat i fosforsyre riktignok er direkte avhengig av temperaturen,
men forholdene med hensyn til den oppldsende syres konsentrasjon er
mer kompliserte. Ved lave syrekonsentrasjoner er saltet forholds-
vis wppldselig., Saltets oppldselighet oker med syrekonsentrasjonen
inntil en konsentrasjon av ca., 47 vekt% H3P0u hvor opploseligheten
nar et maksimum., Deretter synker monocalciumortofosfatets opp-
loselighet hurtig med stigende syrekonsentrasjon, og oppl@seligheten
‘er praktisk talt ubétydelig ved syrekonsentrasjoner over 75 vekt%.

Denne oppléSeiighetsegenskap til monocalciumortofosfat i fos-
forsyre setter en ovre grense med hensyn til den materialmengde som
kan fremstilles i en volumenhet av moderluten s& lenge den begren-
sede betingelse for opplosning av saltet i moderluten gjelder.

Ved foreliggende oppfinnelse utnyttes fordelen med monocalciumorto- .
fosfatets begrensede opploselighet, og foreliggende fremgangsméte
stdr i skarp kontrast til de kjente fremgangsmiter hvor fremstil-
lingen av fosforsyre er avhengig av 6g begrenset av monocalcium-
ortofosfatets opploselighet. '

Det taes derfor ved foreliggende Oppfinnelse sikte pd & til-
veiebrlnge en fremgangsmate ved fremstilling av fosforsyre i meget
ren form, ’

'Det taés videre sikte pa tilvelebrlnge en fremgangsmate ved
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kjente fremgangsmater monocalciumortofosfatets relative uoppldselig-
het ikke setter noen gvre grense hva angdr den materialmengde som
kan fremstilles og omdannes til fosforsyre ved en gitt vaskekapa-
sitet for den anvendte oppslutnings- og krystalliseringsapparatur,

Det taes ogsd ved foreliggende oppfinnelse sikte pd & til-
Veiebringe en fremgangsmite hvor utvinningen av fosforsyre fra mono-
calciumortofosfatet skjer med minimalt forbruk av varmeenergi.

Oppfinnelsen angér derfor en fremgangsmate ved fremstilling av
fosforsyre ved oppslutning av et fosforholdig utgangsmateriale med
fosforsyre i et forste prosesstrinn, hvorved en suspensjon av par-
tikler av monocalciumortofosfat i opplosningen fremstilles, hvorpd
1 et annet prosesstrinn saltpartiklene 1 det minste delvis skilles
fra suspensjonen og i et tredje prosesstrinn de utskilte partikler
bringes 1 kontakt med en ionebytteharpiks for dannelse av fri fos-
forsyre, idet moderlut og vaskeveske 1 det minste delvis tilbake-
féres til oppslutningen,og fremgangsmdten er sazrpreget ved at det
for oppslutningen anvendes fosforsyre som er mettet, praktisk talt
mettet eller overmettet med en opplosning av monocalciumortofosfat.

Foreliggende oppfinnelse er basert pad den oppdagelse at en
moderlut mettet med monocalciumortofosfat kan tjene som et reaksjons-
medium 1 hvilket praktisk talt ubegrensede mengder av ytterligere
monocalciumortofosfat kan fremstilles ved omsetning av ytterligere
mengder fosforsyre og apatitt eller andre fosfatholdige materialer.
Ved folgelig & utnytte monocalciumortofosfats forholdsvise opp-
loselighet i ortofosforsyre for til enhver tid & opprettholde en
mettet moderlut kan praktisk talt ubegrensede mengder monocalcium-
ortofosfat fremstilles, transporteres og filtreres fra en volumenhet
av moderluten, Den begrensende faktor utgjores da bare av den
konsentrasjon ved hvilken moderluten mister sine vazskeegenskaper
og gir over til et fast stoff.
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Mengder ut over 750 deler monocalciumortofosfat pr, 1000

N

deler moderlut er blitt fremstilt, transportert og filtrert ifdlge
foreliggende fremgangsmite uten at noen mekaniske eller kjemiske pro-
blemer har oppstitt,

Det er ikke nddvendig & anvende et sferkt temperaturfall
for 4 fremtvinge fljernelse av det oppldste monocalciumfosfat fra
moderluten da monocalciumortofosfatet allerede er tilgjengelig i
moderluten som en suspensjon av quplbselige, krystallinske materi-
aler. Ved at det pd forhand foreligger en mettet moderlut utelukkes
videre oppldsning av monocalciumortofosfat ved den spesielle tempera-~
tur ved hvilken moderluten holdes, En liten-temperaturgradient mel-
lom oppslutningsapparatet og kﬁ}stalliseringsapparatet vil lette
agglomereringen av de 1 suspensjonen foreliggende krystaller, En
ytterligere vekst av krystallene i suspensjonen vil underlettes ved
utfelning av ytterligere monocalciumortofosfat fra opplidsningen. 4

Foreliggende fremgangsmdte er virkningsfull ved at det for-
brukes bare en liten varmeenergimengde for & fremtvinge en utkrystal-
lisering av en Onsket mengde monocalciumortofosfat fra moderluten, og
et slikt forbruk representerer energi som md gjenvinnes. Foreliggen-

“'de fremgangsmite stir derfor i skarp kontrast til opplésningsproses-
ser hvor utskillelse ved krystallisering utfores bare ved hjelp av
avkjoling, en teknikk som er udkonomisk med hensyn til forbruket av

varmeenergi,

Selvom foreliggende fremgangsméte er anvendelig i forbind-
else med et hvilket som helst fosfathdldig materiale, er apatitt
(tricalciﬁmfluorfosfat)Fff'f? nevnt som et typisk fosfatholdig ut-
gangsmateriale, Det bor imidlertid bemerkes at fremgangsmdten ikke
er begrenset til anvendelse av apagitt, og fagmannen vil forstd at
andre fosfatholdige materialer er like anvendelige.

Dersom det som utgangsmateriale anvepdes et fosfatmineralA
inneholdende uvopploselig, ikke-fosfatmaterialé i tillegg til det fos-
fatholdige materiale, vil moderluten immeholde uopplost materiale i
tillegg til det suspenderte monocalciumortofosfat, Utskilleklse av
monocalciumortofosfatet fra dette uoppldste, faste materiale (gang~
art) fdes pd grumn av: monocalciumortofosfatets oppldselighetsegen-
skaper. Med forholdsvis smi mengder suspendert salt kan de uoppslut-
tede rester delvis fjernes ved utskillelse basert p& tyngden og ved
dekantering av moderluten 7]
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Alternativt ¥=n, om Onskes, det.filtrerte og vaskede mono-
calciumortofosfat forst 'opplﬁses i et egnet oppldsninzemiddel, for-
trinnsvis fosforsyre, opplssningen filtreres for A fjerne de uopn-
sluttede rester og den klarede oppldsning s3 bringes 1 kontakt med

en ionebytteharpiks for 4 f jerne calcium og andre eventuelt forelig-
gende kationer, som sjeldne jordarter,

I alminnelighet vil mengden av fremmede materialer i an-
riket apatitt og som ikke med letthet’ vil vare oppldselige 1 orto-
fosforsyre, utgjore en meget liten andel av den samlede mengde., I
et forholdsvis urent fosfatholdig utgangsmateriale vil anvendelse av
et oppldsnings- og filtreringstrinn etter filtreringen eller sentri-
fugeringen og vasketrinn og for ionebyttetrinnet bevirke at de uopp-

sluttede materialer fjernes, .

Foreliggende fremgangsmdte vil nu bli mere detal jert beskre-
vet,

Fosforsyre mettes med monocalciumortofosfat ved en enkel
tilsetning av apatitt eller andre fosfatholdige materialer inntil
ytterligere tilsetning av fosfatholdige materialer gjor at faste par-
tikler kommer til syne, Den materialmengde som er nddvendig for en
slik metnirg, er en funksjon av P205—innholdet i det fosfatholdige
materiale, P205-innholdet i den ortofosforsyre som anvendes for om-
setning med materialet og reaks jonenshmediunets temperatur. Disse.He-
tingelser ken ikke spesifiseres pA forh4nd for alle mulige kombina-
sjoner og variasjoner av materialer og temperaturer som kan forekomme,
Reaksjonen bor utfidres under kontinuerlig bevegelse av det reagerende
medium for derved & bevirke en hurtig kontakt mellom de fosfatholdige
materialer og fosforsyre. Samtidig bor det anvendes en kontinuerlig
spyling, f.eks. med 1luft, N2 eller andre gasser -som er inerte overfor
reaksjonen, for derved A underlette fjernelsen av fluor eller flyk-
tige fluorforbindelser som oppstar pi grunn av spaltning av calcium-
fluorid eller andre fluorkomvleksforbindelser som kan forekomme i
apatitten eller i andre fosfatholdige materialer som anvendes ved
fremstillingen av monocalciumortofosfatet,

Den. saledes fremstilte mettede oppldsning av monocalcium-
ortnfosfat 1 fosforsyre, ossi kaldt moderluten, tilsettes kontinuer-
lig eller periodevis i det vesentlige stdkiometriske mengder fosfat-
holdige materialer og, fosforsyre for fremstilling =2v den dnskede
mencde monocalciumeortofosfat o=, tidserhet, i vermmsstemnelse med

den fdlgende generelle reaksjonsligning
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My (PO, ) o (A,By o0 oP)O,+F.+ HyPO, —> M (HyPD,),eHy0 + (4,B, ...P),
(HZPOU)b + XF
hvor det forste element til venstre i1 reaksjonsligningen represente--

rer det anvendte komplekse fosfatholdige materiale: og forbindelsene
til hoyre i reaksjonsligningen de dannede reaksjonsprodukter,

For en pd forhidnd fastsatt veskestromningshastighet, basert
p3 den bnskede konsentrasjon av mgnocalciumortofosfat pr. volumenhet
av tilbekefdrt modePrlut, kan moderluten ledes gjennom en demning el-
ler et filter hvor medrevne, uoppsluttede faste stoffer valgfritt i
det minste delvis kan fjernes, og sa& til krystalliseringsbeholderen,
eller moderluten kan fores direkte inn i krystalliseringsbeholderen,
hvor krystallene av monocalciumortofosfat gies ytterligere tid for
videre utvikling eller agglomerering.

Ved en stromningshastighet som er lik tilforselshastigheten,
fjernes den overliggende moderlut fra krystalliseringsbeholderen og
fores derfra til et filter eller en sentrifuge hvor det suspenderte
monocalciumortofosfat skilles fra moderluten. Den rene moderlut
ledes s3 tilbake til oppslutningsapparatet for & erstatte den moder-:
-lut som kontinuerlig fjernes, Det fra moderluten f jernede monocal-
ciumortofosfat vaskes for & fjerne alle spor av medrevet moderlut
som vil inneholde forurensende kationer, som jern, aluminium eller
s jeldne jordarter, som i alminnelighet er tilstede 1 fosfatmalmer,
f.eks, i1 apatittmalmer, og fluoridanioner, idet det som vaskemedium
anvendes vann mettet med monocalciumortofosfat, fosforsyre som er
blitt mettet med monocalciumortofosfat eller forholdsvis konsentrert
fosforsyre med en slik konsentrasjon at den bare vil oppldse en liten
del av det filtrerte salt.

Dersom syre anvendes som, vaskemiddel, kan den anvendes i
mengder inntil den stokiometriske mengde‘som er nddvendig for frem-
stilling av det Tremstilte monocalciumortofosfat, og vaskemidlet
ledes s4 tilbake til oppslutningsapparatet. o T

Dersom det ansees 3 vare hﬁdvendig 3 skille det vaskede
monocalciumortofosfat fra medfolgande, uopploste faste stoffer, kan
_ dette gjdres ved gjenopplﬁsning, fortr1nnsvis i 6osforsyre, filtrer- .

ing av &en erholdte opplosning for & fjerne den”ﬁo@pl@ste rest og ved _

A - bringe den filtrerte opplésning 1- kontakt med en sterkt sur kation-
1onebytteharpiks 1 hydrogentilstandgnz'o E@}til fosforsyre.

Calciumionene og eventuelle andre, tilstedevarende kdtioner,

i:ﬁp'\

« 32
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som Fe , Al eller molekyler av forbindelser som virker som

kationer, feks, AlF2 +, fjernes selektivt ved innvirkning av ione-
bytteharpiksen, De av harpiksen samtidig frigjorte hydrogenioner
Bir de nddvendige, ytterligere hydrogenioner for fre mstilling av

ortofosforsyre i overensstemmelse med folgende reaksjonsligning:
RH, + Ca(HzPOu)Z.Hzo —> RCa + 2 ijoh + H,0

Eventuelle medfdlgende kationer, f.eks, Fe, Al eller Si,
som ikke er blitt f jernet ved vaskingen med vann eller syre, vil
ogs3 opptaes av ionebytteharpiksen,

Den med calcium mettede ionebytteharpiks kan regenereres
med mineralsyrer, som svovelsyre eller saltsyre, Valget av regenerer-
ingsmiddel vil vere avhengig av syrens relative pris og den relative
verdl av det regenererte produkt, f,eks, calciumsulfat eller calcium-
klerid,

Dersom det torkede, kryétallinske materiale bringes direkte
i kontakt med en kationisk harpiks i varm tilstand og under omréring,
vil det i den katimniske harpiks foreliggende syremedium oppldse det
krystalinske materiale med pafdlgende dannelse av fosforsyre og met-
ning av harpiksen med calciumioner, Det pA denne mite oppnidde
sluttresultat vil vere det samme som fdes ved en opplésning.

Den siledes fremstilte syre vil bestd av en ny syre som
stdkiometrisk er ekvivaelent med P205-innholdet i det anvendte fosfat-
holdige materiale, minus tap under fremgangsmiaten, plus den nddven-
dige tilbakefdrte syre for omdannelse av det fosfatholdige materiale
til monocalciumortofosfat. Denne tilbakeforte syre vil helt eller
delvis anvendds for vaskning av monocalciumottdfosfat, Dersom mono-
calciumortofosfatet forst oppldses i fosforsyre for det bringes i
kontakt med ionebytteharpiksen, vil det i produktet forelipgge en
tredje del som utgjores av en syremengde tilsvarende den som ble an-
vendt for 4 oppltse monocalciumortofosfatet,

'Som eksempel pd egnede sterkt sure kationiske ionébytte-
harpikser kan nevnes harpikser av den fenoliske methylensulfoniske
type, den kjernesulfoniske type :eller den sulfonerte kulltype. Slike
jonebytteharpikser ‘er beskrevet i U,S, patenter nr, 2 191 853, 2 366007
og 2 518 420, Som spésielle eksempler p& anvendelige, i h&ndelen til-
gliengélige lonebytteharpikser kan nevnes de harpikser som selges un-
der de ftlgende varemerker: "Duolite C-20", "Amberlite IR-100",
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"Amberlite IH-105", "Amberlite IR-120", ""olfatit P, "Jolfatit K"
o~ "Zeo Karb, !

Fksempel 1

Prosegstrinn 1:

240 o apatitt med félgende sammensetning: 39,6 % P505, L9,1 % CaQ,
2,6 % Fegoji ol & SiOg, 1,13 € A1203 o 2,7 % ¥, ble satt til 2000

ml 45 % teknisk fosforsvre ved en temneratur av 100° C under stadig

omriring., Samtldig ble luft bliast inn-i viesken for A4 fievrne HF,
Ftter en viss tid kunne monocalciumortofosfztkrystalller Tisuelt
iakttaes., En ytterligere mengde av 100 o plhitt ag em =BOkiomcteios
wemeda g 6F ‘f‘?l"."f—if !’QT’(_‘,I "le g3t H4] den 37 adeg Anee e, meere
mattede onrlisninr ar monocal tiumortofosfat 1 fosforsyre 1 anpslut-
ningsappuratet, Temperaturen i onnslutringsapvaratet ble holét ok}

ca. 100° ¢, o0 omrdrinsen ble fortsatt,

Prosesstrim 2:

Den under det fHrste vrosesstrinn danvede monocalciumfosfatsuspen-
aion hle 1 mengsder av 500 ml overfdrt frs opopslitnings pparatet til
at dekanterinasanparst or fikk henstd i kort tid ved en temperitur
av ca, 95° C for burnavsetning av grove, uoppldste forurensede. par-
tikler og si overfdrt til et krystalliseringsapparat holdt p2 en tem-
O

peratur av 25 for 4 fremme en ytterligere krystallutvikling.

Materinlet i-krystalliseringsapparatet ble sd filtrert oz
vasket p2 et sintret zlassfilter. Vaskingen ble utfort med en 55
vekt%-1ix fosforsyre som p3 forhind var blitt mettet med monocalcium-
ortofosfat, De vaskede og torkede krystaller av monocalciunortofos-~
fat inneholdt 12 % fritt H,PO, .

Prosessgtrinn 3:

De siledes fremstilte krystaller zv monocélciumortofosfat ble omdan-
net. til merget ren fosforsyre ved anvendelse av en kationbytteharpiks
2v tvoen "Dowex 50 * X-8f (omfattende styren~divinylbenzen-~-kopoly-
nerer med GoqNa-qrunper) i hydrogenrerioden,

¢

Moderluten oe vaskevzaken som strimmet av fra filtéret, ble
foart tilbake til oppslutningsavparatet, Denne tilbhakefdrte veske
inreholdt omtrentlic den nddvendige menxde H3POU for opposlutninpgen av
anatitten, Vaesken var nesten fullstendis mettet med monocalciumorto-
fosfat, Ved ovpslutning 2v apatitten med denne oppldsming startet
dannelsen av monocalciumortofosfatkrystaller nesten samtidig med pAa-

begynmelsen av onnslutaingen,
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Det ble ialft gjenmomfdrt 22 kretslop., Under disse ble de
folgmnde mengder anvendt:

HqPO), (55 %) 1 329 ml

H,0 . 2 145 ml (for 4 erstatte for-
- ‘ . damrningstap)

Apatitt il g '

Den foélgende mengde monocalciumdihydrogenfosfat ble frem-
stilt:

Ca(H,P0,), « H,0 B17,86 o (v3tt) & 720,26 g (tért)

w

2
Dessuten foreld en ubestemt mencde monocalciumdihydrogenfosfat i den
1 krétsen foreliggende moderlut. Oppldsningsmengden i kretsen var
3000 ml og overensstemte derfor med den ovenfor nevnte mengsde av

65 % fosforsyre.

For hver krets ble en viss mengde oppslutningsoppldsning
tatt ut etter krystallisering av monocaleciumdihydrogenfosfatet da
dette viste seg & vare nddvendig ved de i praksis forekommende an-
leggsbetingelser for & uﬁngé en akkuvmulering av forurensninger, som
jern, aluminium, bly etc,, i kretsene. Den uttatte mengde oppslut-
ningsopplosning - utgjorde 1836 ml, Denne mengde ble erstattet med
en tilsvarende mengde fosforsyre inneholdende 65 vekth H3P04.

Innholdet i dekanteringsapparatet besto av grove, uopplose-
lige forurensninger fra apatitten., Disse ble torket og veiet, Meng-
den var 8,1 g. Et P205-innhold kurne ikke pavises.

Eksempel 2
2000 ml 75 vekt% ortofosforsyre som pa.forhdnd var blitt

anvendt for fremstilling av monocalciumortofosfat, ble oppvarmet 1il
ca, 100° C under kontinuerlig omrdring for & sikre den best mulige
oppldsning av tilstedeverende monocalciumortofosfat i syren og for
dessuten & sikre at det uoppléste monocalciumortofosfat i syren ville
holde seg suspendert og ikke avsettes pa bummen av kolben, Da opp-
16sningen hadde nddd arbeidetemperaturen, ble kontinuerlig luftspyl-
ing pdbegynt og opprettholdt for & fjerne sd meget av de flyktige
fluorider som mulig,

Den sdledes fremstilte moderlut ble anvendt som reaksjons-
medium, i‘hfilket ytterligere 100 g apatittkonsentrat firemstilt fra
Nemegos-titanholdig magnetitt-apatittmalm med analysen 39,60 % P205,
50,08 % Ca0O, 4,34 % Si0,, 0,08 % A1,04, 1,75 % HCl-opploselipg Fe og
2,72 % F ble omsatt med den stokiometriske mengde 55 vekt%—ig—HBPOu
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‘for fremstilling av monocalciumortofosfat, Det var nddvendig med en
samlet mengde av 72,2 ml syre, Monocalciumfosfatsuspensjonen ble
fjernet fra oppslutningsapparatet i mengder av 500 ml av moderluten
og fikk henstd i kort tid i en avsetningsbeholder for bunnavsetuing
av uoppldste faste stoffer, forst og fremst siliciumdioxyd, og sa
overfdrt til et annet beger hvor materialet ble holdt ved en tempera-
tur av ca. 89° C for 4 befremme ytterligérg;krystallutvikling.

Materialet i krystalliseringéapparatet ble sa filtrert og
vasket pA et sintret glassfilter. Vaskeoppldsningen utgjordes av
75 vekt%;ig fosforsyre som pa forhdnd var blitt mettet med teknisk
monocalciumortofosfat, Vaskevzsken ble etter ytterligere fortynning
til en styrke av 55 % anvendt for 4 erstatte syre forbrukt i oppslut-
ningsapparatet ved fremstillingen av monocalciumortofosfat. Fortyn-
ningen til 55 % ble gjort ved A erstatte vann som var gitt tapt ved
fordampning, 189 g monocalciumortofosfat inneholdende 12 % fri fos-
forsvre ble gjervunnet ved filtrerin~y, Forskijellen mellom gjenvunnet
monocalecivmortofosfat og det teoretiske utbytte utgjordes av materi-
ale som ikke var blitt fjernet fra oppslutningsapparatet, avsetnings-
demningen op krystalliseringsapparatet,

Mengder av 14 z av monocalciumortofosfatet ble opplost i
58 m1 av henholdsvis 30 vekt%-ig, 35 vekt%-ig, 40 vekt%-ig og 45 vektP-
i teknisk fosforsyre., De erholdte oppldsninger ble bragt i kontakt
med 56 ml "Dowex 504 X-8" sterkt sur ionebytteharpiks i hydrogen-
perioden, Kolornen ble eluert med HZO inntil pH var 6,0, og avldp-
enes innhold av HBPOH ble kontrollert. Syrestyrken ble fastslatt &

vere henholdsvis 33, 38, 43 og 48,5 vekth,

Det kan lett sees at den ovemmevnte fremgangsmite er meget
fleksibel, Tilforsel-avgangsforholdene kan varieres innen et vidt '
omride idet den begrensende faktor er moderlutens evne til & trans-
portere den deri fremstilte mengde monocalciumortofosfat., Den uttatte
mengde kan sdledes reguleres i overensstemmelse med produktbehovet
ved ganske enkelt 3 regulere tilforselen 4v rimaterialer. Da moder-
lutens volum og stromninpgshastighet er konstante, forekommer ingen
patvungne maksimumé-eller minimumsverdier for produktgjennomgangen
pA grumn av beholdernes stdrrelse, Det er samtidig likeledes mulig
4 regulere volumet av suspendert monocalciumfosfat pr. moderlutennet
ved A repgulere stromningshastigheten uten A4 variere forholdene mellom
tilforselen os uttak av fosfatholdige materialer, erstatningssyre
eller monocalciumortofosfat,




11 120988

Temperaturgradientene mellom oppslutningsapparatet, kry-
stalliseringsapparatet og filteret kan reguleres i overensstemmelse
med de behov som operatéren til enhver tid vil finne matte foreligge
eller 1 overensstemmelse med de begrensninger som utstyret selv set-
ter, men de vil ikke i seg selv utgjsre bestemmende faktorer., Den
‘eneste virkning av en temperatursenkning i kretsldpet fra oppslut-
ningsapparatet til filter eller sentrifuge er at mengden av mono-
calciumortofosfat i form av oppldst salt i1 moderluten vil minske,
Den prinsippielle 8vre temperaturgrense bestemmes av filterdukens
evne til & motstd de foreliggende temperature; og syrekonsentrasjoner
(moderlut). Den nedre temperaturgrense vil vere den ved hvilken
reaks jonen ikke lenger vil forlodpe med en okonomisk forsvarlig has-
tighet.

Da hastigheten av reaksjonen mellom fosforsyre og et fosfat-
holdig materiale pavirkes pd gunstig m3te nidr den finner sted i sure
omgivelser allerede mettet med monocalciumortofosfat, vil ikke has-
tigheten av reaksjonen mellom de reagerende materialer 1 seg selv
utgjore en begrensende faktor.

De folgende reaksjonsligninger viser et eksempel pd anvend-
else av foreliggende fremgangsmite med et annet utgangsmateriale
enn apatitt:

Ba(HPOy), + R,

il

3Ba(Hpo,+)2

RBa + 2H3P04
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Patentkrayv

1. Fremgangsmite ved fremstilling av fosforsyre ved oppslutning
av et fosforholdig utgangsmateriale med fosforsyre i et forste
prosesstrinn, hvorved en suspensjon av partikler av monocalcium-
ortofosfat i oppBsningen - fremstilles, hvorpd i et annet prosess-
trinn saltpartiklene i det minste delvis skilles fra suspensjoneh
og i et tredje prosesstrinn de utskilte partikler bringes i kon-
takt med en ionebytteharpiks for dannelse av fri fosforsyre, idet
moderlut og vaskevaeske i det minste delvis tilbakefores til opp-
slutningen, k arak teris ert ved at det for opp-
slutningen anvendes fosforsyre som er mettet, praktisk talt mettet
eller overmettet med en opplosning av monocalciumortofosfat,

2. Fremgangsmate ifslge krav 1, k arakterisert ved
at fosforsyren og det fosforholdige utgangsmateriale i det forste
prosesstrinn anvendes i praktisk talt stokiometriske mengder,

3. Fremgangsmate ifolge krav 1 eller 2, karak terisert
v e d at de pd det annet prosesstrinn utskilte partikler av mono-
calciumortofosfat bringes i kontakt med ionebytteharpiksen i form
av en suspenhsjon.

L, Fremgangsmite ifolge krav 1 eller 2, kar ak ter isert
v e d at de pad det annet prosesstrinn utskilte partikler av mono-
calciumortofosfat oppldses, fortrinnsvis i varm tilstand, i en
fosforsyre med et innhold av H3P04 av 30 - 50 vekt% og bringes i
kontakt med ionebytteharpiksen i form av oppldsningen,

5. TFremgangsmite ifolge krav 1=k, k arakterisert ved
at opplosningen tilfores til det forste prosesstrinn med en fos-
forsyrekonsentrasjon av minst 40 vekt% H3POH'

Anfgrte publikasjoner:

Tysk‘patent nr. 49321
Belgisk patent nr. 657240
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