et | POPIS VYNALEZU| 260159

o | K AUTORSKEMU Osvepéeny | ™= ™

—————

(51) Int. C1.4
C 01 B 25/28
(22} Prihlésené 12 02 85
(21} (PV 973-85)

(40) Zverejnené 18 05 88

ORAD PRO VYNALEZY | (45) Vydané 15 04 89
A OBJEVY

(75)
Autor vyn4lezu KRAJCI PAVOL ing., PAL KOLOMAN, ONDRUS STEFAN ing., SALA,
BATYKA DEZIDER ing., TRNOVEC nad Vahom

{54) Spisch neuiralizdcie trihydrogéniosioretnej kyseliny a zariadenie
k jej uskutoéneniu

1 2
Neutralizdcia trihydrogénfosforeénej ky- '
seliny amoniakom sa previddla cirkulova-
nym zmesnym roztokom hydrogén- a/alebo
dihydrogénfosforetnanom amoéunnym s pri-
davkom trihydrogénfosforetnej kyseliny pri
pH 1 aZ 7,5 v diftdzore kvapalinoprideho e-
jektora. Amoniak obsahuje vodnud paru v
molarnom pomere 1 : 0,1 aZ 1 : 3. Zariade-
nim pre uskutofnenie je kvapalinopridy e-
jektor, ktorého dyza je cirkuladnou rdrou a
Cerpadlom prepojend s cirkulaé¢nou né&dr-
Zou, rdra procesnych pér je na rdaru vystu-
pu inertov prepojené cez kondenzétor pro-
cesnych par a odvod procesnych kondenzé-
tov je ridrkovym prepojom procesavej vody
spojeny s cirkulaénou nddrZou. Difazor je
spojeny s rirou vodnej pary a/alebo prepo-
jovacou rdrou procesovej pary.
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Vyndlez sa tyka spdsobu neutralizacie Ky-
seliny trihydrogénfosforetnej amoniakom a
zariadenia k jej uskuto&neniu.

Amonne soli trihydrogénfosforetnej Ky-
seliny, popri dusiénane amoénnom a mocovi-
ne st vyznamnymi anorganickymi solami.
Maja Siroké uplatnenie pri technologii vy-
roby priemyselnych hnojiv a to jak pev-
nych, tak v roztoku ako kvapalné hnojiva
¢ire i suspenzné. Technologickéd priprava sa
zabezpetuje neutralizdciou trihydrogénfos-
foretnej kyseliny amoniakom, alebo amoni-
akélnou vodou, a to podla spdsobu uplatne-
nia pripravovanych fosfore¢nanov, obvykle
v reak®énych nadobédch opatrenych mieSad-
lom v jednom, alebo vo dvoch stupfioch s
priemym vstupom plynného, alebo kvapal-
ného amoniaku a vody pre reguldciu vystup-
nej koncentracie. Si zndme rie3enia pracu-
jice na principe sprchovacich kol6én, kde
do pridu amoniakdlnych par sa nastrckuje
kyselina trihydrogénfosforetna v dvojstup-
fiovom zapojeni, zndme ako postup OTTO-v.
Je zndmy postup priameho zme3ovania Kky-
seliny fosforetnej amoniaku vo virivom re-
aktore s priamym rozstrekom ako tzv. po-
stup GARDINIER-ov. Priemyselne na$lo §i-
roké uplatnenie tzv. rirkového T reaktora,
ako zme3ovacieho elementu s priamym
vstrekom kyseliny a amoniaku do reak&nej
z6ny tvorenej rurou, doplneného o sepa-
rdtor a Gcinny vypierad aerosolovych exha-
latov. Tieto systémy, alebo ich kombinécie
st predmetom v literatdre publikovanych
préac, ako i US patentov 3 813 233; 3775534.
Uvedené systémy, pri ich uplatneni v pripra-
ve kvapalnych NP roztokov z komer&nych
tzv. extrakénych kyselin s obsahom zne&is-
tujdcich primesi, najmé Zeleza a hlinika po-
skytuji roztoky, v ktorych neutralizdciou
vznikaji nerozpustné fosforetnany, lahko
sedimentujice, ¢im zniZuja uZitnd hodnotu
vyrobkov v ddsledku zanASania skladova-
cich né&drZi, dopravnych ruar, aplikatnej
techniky, ktoré vlastnosti st charakterizova-
né tzv. fluiditou, ako percentudlneho zbyt-
ku sedimentu z celkového objemu za stano-
veny &as. Tato dosahuje hodnoty 3 % a vys-
Sie. V désledku toho je potrebny pridavok
stabilizujicich prisad, obvykle aktivované-
ho bentonitu, ako aj dalSich l4atok, ktoré
priebeh sedimentécie spomaluja.

Ukézalo sa, Ze uvedeny problém je moZné
rieSit spdsobom neutralizdcie a zariadenim
podla tohto vynélezu, podstatou ktorého je,
Ze neutralizdcia amoniakom sa uskuto&iiu-
je cirkulovanym zmesnym roztokom hydro-
gén- a/alebo dihydrogénfosforetnanu amoén-
neho s pridavkom trihydrogénfosfore&nej
kyseliny pri pH 1 aZ 7,5 v diftzore kvapali-
noprddeho ejektoru. Amoniak obsahuje pa-
ru v moldrnom pomere 1 : 0,1 aZ 1 : 3. Za-
riadenie pre uskutofnenie spdsobu vyznale-
né tym, Ze dyza kvapalinoprideho ejektoru
je cirkulaénou rirou a €erpadlom prepoje-
né s cirkulaénou nédrZou, riira procesnych
par je na rdru vystupu inertov prepojend
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cez kondenzédtor procesovych pér, odvod
procesnych kondenzédtov je rirkovym pre-
pojom procesovej vody spojeny s cirkulag-
nou nadrZou. Difizor je spojeny s rirou vod-
nej pary a/alebo prepojovacou ruarou pro-
cesovej pary.

Sposob a zariadenie podla vynélezu vytva-
ra reak®éné podmienky v turbulentnom to-
ku s pozvolnym priebehom neutralizécie,
¢im sa ziskavaju roztoky, ktoré aj bez pri-
davku stabilizujicich prisad si dostatoG-
ne stabilné, pri€om pripadny sediment je
spit lahko dispergovateiny. NevyZaduje sa
zvlastnych dopliiujicich zariadeni pre vy-
pieranie aerosolovych exhalédcii aj v pripa-
de, ked neutralizdcia prebieha jednostup-
fiove a pri vy38ich koncentrdciach cirku-
lujiceho roztoku.

Na pripojenom obrdzku je zndzorunené
schematické usporiadanie jednotlivych prv-
kov podla vynélezu.

Cirkulatnd nédrZ 1 je cirkuladnou ruarou
11 a d&erpadlom B, chladi€om roztoku 18
prepojend s dyzou 3 kvapalinoprideho c-
jektora 2. Difazor 4 kvapalinoprudeho ejek-
tora 2 je napojeny na riru 13 vstupu amo-
niaku, raru 21 vodnej pary a prepojovaciu
riaru 20 procesovej pary. Cirkuland nadrZ
1 je opatrend vystupnou rdrou 12 roztoku.
Procesové pary odchddzaji z cirkulainej
nddrZe 1 rdrou 8 procesnych péar cez kon-
denzéator 9 procesnych p4ar. Neskondenzova-
ny podiel odchéddza rdrou 16 vystupu iner-
tov. Procesnd voda vstupuje rirou 7 privo-
du procesnej vody a je prepojend odvodom
17 procesnych kondenzdtov z kondenzéto-
ra 5 procesnych pér rirkovym prepojom 4.
Cirkula®nd rdra 11 je prepojend s rdrou 10
kyseliny trihydrogénfosforefnej. ChladiC
roztoku 18 a kondenzator 5 si napojené na
privod chladiacej vody 14 a odvod chladia-
cej vody 15.

V pripade pripravy vysokokoncentrova-
nych presytenych roztokov s pridavkom a-
ditfvnych prisad, tieto mdZu vstupovat ra-
rou 19 do cirkula¢nej rury 11. V pripade
nutnosti zvla§t vysokych poZiadaviek ekolo-
gického znelistenia, rdra 16 vystupu iner-
tov moZe byt napojend na asanalny absor-
bér beZnych konStrukénych typov.

Priklad 1

Kvapalinopridnym ejektorom cirkulovalo
114 m%hod. roztoku hydrogén- a dihydro-
génfosforetnanu aménneho. Po&iatotnéa
hodnota pH sa pohybovala v rozmedzi hod-
nét 1 aZ 1,2 a teplota 63 aZ 64 °C. Sucasne
sa do cirkulatnej nadrZe nastrekovala pro-
cesnd voda v mnoZstve 1,5 aZz 2,5 m¥h. v
zdvislosti od mernej hmotnosti roztoku a
do cirkulovaného roztoku 1 aZ 1,8 m%h. ex-
trak¢nd trihydrogénfosforend kyselina. Do
diftzora kvapalinoprideho ejektora sa pri-
ddvala zmes amoniakélnych pér a vodnej
pary v moldrnom pomere 1 : 2, ktory sa po-
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stupne upravil na moldrny pomer 1 : 0,15.
Teplota roztoku sa udrZovala na hodnote
63 a¥ 67 °C. Postupne sa zvySovalo pH aZ do
dosiahnutia hodnoty 7,4. Ziskal sa roztok s
mernou hmotnostou 1210 kg . cm™® s ob-
sahom 7,9 % hmot. N a 19,4 % hmot. citro-
rozpustného P20s. PouZitd kyselina obsaho-
vala 54,2 % hmot. P205; 1,83 % hmot. R20s;
2.9 % hmot. H2S04; 0,11 % hmot. oxidovatel-
nych primesi a 1,34 % hmot. sedimentuji-
cich &astic.

Priklad 2

Do cirkulovaného roztoku s pociato&nym
pH 1,5 kvapalinoprideho ejektora, ako v
priklade 1 sa nastrekovala extrakénd kyse-
lina trihydrogénfostoretnd zloZenia 53,3 %
hmot. P20s; 1,8 % hmot. Rz03 3,6 % hmot.
H2SO4; 0,12 % hmot. oxidovatelnych prime-
sf, 1,04 % hmot. sedimentu, procesna voda
a do diftizora kvapalinoprideho ejektora sa
privddzala zmes plynného amoniaku a vod-
nej pary s moldrnym pomerom 1 : 1,9 az
1 : 2,9. Cirkulovany roztok sa udrZoval v
teplotnom intervale 66 az 87 °C. pH sa po-
stupne zvy3ovalo aZ na hodnotu 6,7. Prida-
vok procesnej vody sa reguloval podla hod-
noty mernej hmotnosti, ktord dosiahla 1390

kilogramov . cm™3, pri zloZeni roztoku 35,6
perc. hmot. Pz0s5; 13,1 % hmot. N. Dal§im
pridavkom procesnej vody sa upravila mer-
na hmotnost roztoku na hodnotu 1262 kg .
. em~%. Ziskany roztok so zloZenim 9,1 %
hmot. N; 23,9 % hmot. P205; pH 6,6 mal flu-
iditu 1,05 %.

Priklad 3

Do cirkulovaného roztoku s poc¢iatofnym
pH 1,2 kvapalinopriideho ejektora, ako v
priklade 1 sa nastrekovala trihydrogénfos-
foretna extrakénd kyselina zloZenia 53,6 %
hmot. P20s; 1,49 % hmot. R203; 2,9 % hmot.
HySO4; 0,55 % hmot. sedimentu; 0,01 %
hmot. oxidovatelnych latok, procesny kon-
denzat a do difdzora kvapalinopriudeho e-
jektora sa priddvala zmes par amoniaku a
vodnej pary v imoldrnom pomere 1 : 3.

Cirkulovany roztok sa udrZoval pri teplo-
te 70 aZ 90°C. pH sa postupne zvySovalo aZ
na hodnetu 6,7 a mernd hmotnost 1 322 kg .
. cm-3 Roztok so zloZenim 10,4 % hmot. N;
27,6 % hmot. P205 sa kontinudlne odvadzal
z cirkuladnej nddrZe a po pridavku proces-
ného kondenzétu sa upravil na koneé&né zlo-
7enie 9,1 % hmot. N; 24,2% hmot. P20s.
Fluidita pripravovaného roztoku bola 2,4 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob neutralizacie trihydrogénfosfo-
retnej kyseliny amoniakom, vyznafeny tym,
¥e neutralizdcia amoniakom sa uskutoCiiu-
je cirkulovanym zmesnym roztokom hydro-
gén- a/alebo dihydrogénfosforetnanu amon-
neho s pridavkom trihydrogénfosforetnej
kyseliny pri pH 1 aZ 7,5 v difdzore kvapali-
noprideho ejektora.

2. Spdsob podla bodu 1 vyznaiieny tym, Ze
amoniak obsahuje vodni paru v molérnom
pomere 1:0,1aZ1: 3.

3. Zariadenie pre uskuto€nenie spdsobu
podla bodu 1 a 2, pozostédvajice z cirkulati-
nej nadrze, kvapalinoprideho ejektora, kon-

denzatora, &erpadla a prepojovacich rar vy-
znatené tym, Ze dyza (3) kvapalinoprideho
ejektora (2) je cirkulagnou rdrou (11) a
gerpadlom (6) prepojend s cirkulatnou na-
drzou (1), rdra {8) procesnych par je na .
riru (16) vystupu inertov prepojend cez
kondenzator (5) procesnych par a odvod
(17) procesnych kondenzatov je rarkovym
prepojom (9) procesnej vody spojeny s cir-
kulagnou nddrZou (1). .

4. Zariadenie podia bodu 3, vyznaCené
tym, Ze difdzor (4) je.spojeny s rarou (21)
vodnej pary a/alebo prepojovacou rarou
(20). procesnej pary. :

1 list vykresov
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