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(54)Spésoby 3istenia extraklnej kyseliny fosforednej

Spbsob 3istenig extrakdrej kyseliny
fosforednej cez dihydrogéndosforednan
.uronia, pripraveny z modoviny a extrakl-
nej kyseliny fosforednej reakciou dihydro-
‘génfosforednanu uronia v pritomnosti vody
s formaldehydom tak, ¥e na kaZdy mol mo-
‘Soviny pripadd 0,5 a2 1,5 molu s vyhodou
0,9 &% 1,1 mélu formaldehydu a prediste=-
né kyselina trihydrogénfosforetnd sa od
reakciou vytvoreného modovinoformaldeny-
dového kondenzdtu oddeli sedimentdciou,
odstredenim alebo filtirdciou.
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Vynélez sa tfke spdsobu &istenie extrakinej kyseliny fosforednej cez kryitalieky die

hydrogénfosforeinan uronia = fosforeinan mooviny, reakciou & formaldehydom.

 Jednym z najzdveinejsich problémov pri vyrobe fosforeinych soli, krmnych fosfitov,
detergentov a tie’ kvepalnych viaczloZkovych hnojiv je zabezpeenie vyhovujicej kvality
kyseliny fosforelnej. '

Rozpustné primesi, prodovﬁetkjn kationické /Fe, Al, Mg, As, Se & iné/ a nerozpustené,
suspendované nedistoty dasto gnemo¥nujdi prieme spracovenie extrakinej kyseliny fosforednej
na fosforedné soli, krmne fosfity, detergenty a kvapalné viaczlo¥kové hnojivé bez jej pred-
chédgajice] dpravy., Odbornid a patentovd litératﬁra'je bohatd na procesy Sistenia extrak-
&nej kyseliny fosforedneJ od'kalqtvornéch, najme ketionickych ne¥istdt. Okrem velkého po¥-
tu priemych ¥istiacich procesov zalofenych na vysoleni tjehto nefistdt organickjymi rogzpi-
Stadlami i prepracované i nepriame procesy rafindcie extrakinej kyseliny fosfore&nej vy~
wfivajic jej schopnosti tvorif s moovinou krydtalickou adi¥né produkty. V prvom stupni
ga reakciou modoviny s kyselinou trihydrogénfosforelnou pripravi adukt dihydrogémfosfored-
nanu urénts /CO/NH,/SHJE,P0,/, pri krybtelizécii ktorého se podstatnd Sast katiomiekfch
ne¥istdt kumuluje v krydtalizainom léhu /Villard A, ¢ Pranc.patent 2 264 774 /1975//.

Z kryétaliekého dihydrogénfosforednanu uronia obsashujliceho lgh mald Sast kationickfeh pri-
mesi sa preé‘istéhé kyselina trihydrogénfosforedns uvoiiuao konverziou /CO/NIL‘,/a 3521’04/

8 kyselinou dusiZnou /Franc.patent 2 264 774, Mec Cullough J,P,: US patent 3 967 948 /1976//,
rridor ziskany dusidnan mo¥oviny sa spracowivn smoniskom ne kvapalné dusikaté hnojivo. Tri=-
hydrogénfosforedni kyselinp mo¥no z aduktn /00/132/235332 / uvolnif aj kyselinou Ztave-
lovou, prifom vedlaj#{ produkt oxaldt lp_éovins sa termicky epracovéve na oxamid, ktory je
cenngm dusikatym hnojivom /US pat, 4 169 ‘882 /1979//. |

Uvedené spdsoby izoldcie Eistej trihydiogénfosforeéne:j kyseliny za poufitia kyseliny
dusi¥nej kladd ndroky na volbu kon¥trukiného materidlu toqhnologického gariedenia a ohla~-
dom na jeho koroznu qdolno-i -alebo. v pr;tpadé pouZitia kyseliny Stavelovej na relativne ob-
medzend dostupnost sureviny v potrebnych mnoZstvéch,

Popisané nevyhody Eistiacich proeuov v plno:] miere riesi spdsob ¥istenia extrakine}
kyseliny fo-foreiincj podla vynélezu. .

Teraz sa zistilo, Ze kyselinu fosfore&mi obdobm;] Sistoty ako uvéddzaji spomenuté pré-
ce mo¥no ziskai spdsobom podls vyndleszu.

Podstate vynilevu upo&‘n v tom, Ze m&tslield dihydrogéntoafore&nan wronia priprave-
ny reakocioun -oESov:I.ny ae : ! ‘nc;) kyseliny fosforeinej se po separdcii od krystaligainého
1dhu nechd reagova¥ v ’tomnos ti vody & formeldehydom tak, fe na ka%dy mol moloviny pri-
padd 0,5 aZ 1,5 lélov s vyhodou 0,9 a%¥ 1,1 mol formaldehydu a predistend kyselina fosfo-
rednd sa oddelf od vytvoreného modovino-formaldehydového kondenzétu sedimentéciou, odstre-
denim alebo filtr_icinu.

B Kryétalicky dihydrogénfosfore¥nan modoviny ziskanj v prvom stupni z extrakinej kyseliny
fosforeinej a modoviny sa po oddeleni od kry#talizainého lﬁhu rozpust{ alebo disperguje vo

vode pri teplote 20 °C a 60 °C a k roztoku alebo-adspenzii obsahujiticej len maly podiel ne-
éistSt, sa .prlidé formaldehyd, pridom vznikd moSovinoformeldehydovy kondenzdt & volnd tri-
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hydrogénfosforednd kyselina., Reekcia je mierne exotermickd a prebieha prakticky autotermne,

Nastavenim vzdjomnych pomerov medzi moSovinou a formaldehydom, moZno pri vhodnom ob-
sshu vody v sistave ziskat okrem predisténej kyseliny fosforednej modovinoformaldehydovy
kondenzdt vo formé jemnozrnnej srazeniny, ktory pri kondenzdcii strhiva & ns avojom povr-
chu adsorbuje aj koloidne rogptylené organické neistoty ako aj svysok dispergovanfch an-
organickych nedist6t. Vyhodou spdsobu l&:l.lten:la extrekinej kyseliny fosfore¥nej podia vy~
nélezu je, Je umoinuje siskat kyselinu fosforeni siSasne chemiecky i fyzikdlne predistent,
zbaveni nielen rozpustnych ale aj koloidne rozptylenjch a suspendovanfch nerospustnfoh pr{i-
mesi,

Velxou vyhodou navrhovaného Sistiaeeho procesu je, Ze predetavuje bezodpadovy technoloe
gicky proces, pretofe vedlajiim produktom je mo¥ovinoformeldehydovy kondenzédt, ktory je cen-
n¥m hnojivom obsahujlicim pomaly sa uvolnujiei dusik a fosfor, Mo&ovinoformaldehydovy konden=
zét vznikajici pri &istiacom procese je mo¥né priamo splikovat vo forme préskn, tvarovanych
hnojiv alebo suspenzii, bez prodchidia:jﬁceho mletia,

KryStalizadny 1ldh moZno s formeldehydom a ﬁoniakon, pripadne hydroxidom draselnym
spracoval na suspengné NP, NPK hnojivo v zmysle A,0,5.PV 8838 = 80, Druhon moinosiou vy-
ufitie krysZtelizedného lihu je konversis s formaldehydom ze vzniku noéovinofonaldchydového
kondenzdtu a &iastodne predistene] kyseliny trihydrogénfosforednej, ktomi loino vracat do

procesu pripravy fosforeinanu modoviny, . v
Spésob ¥istenia extrakinej kyseliny fosforednej podie vyndlezu je technologicky nend=

ro¥ny proces, nevyZfaduje zvyilené feploty ani tleky, prilom po¥iadavky na technologické za~
riadenie si minimélne.

Nespornou vyhodou navrhovaného Eistiaceho procesu je surovinovd a) cenové dostupnos?¥
potrebnej reakinej zloiky - formeldehydu, . '

Uvedené pr{iklady Siat’iacoh_o procesu objasnujd ale nijako neobmedzujdi predmet vyndlesu.
Priklsd 1, ’
' Do benky opatrenej intenzivnym nie¥anin a teplomeron sa prodloiilo 519,09 bnotovjch :
dielov extrakinej kyseliny fosforednej Zierneho typu s nésledovnym sloicni-t

54,69 % celkového P50 5

0,499 % Fe
0,310 % A1 ‘ )
Za stéleho miedania sa postupne zadévkovalo 240,2 h-otovych';”*1f¥<f#]?ta11ckoa mo¥oviny, |
reakind zmes sa mie¥ala 1 hodinu a potom sa nechala volne vyohi_ N
Vylxi&eny kryétalicky dihydrogénfosforeinan uronia sa oddelil deo Lryita.liu&n‘ho ldhu fil-
; trdciou cez Bichnerov lievik., Zlo¥enie dihydrogénfosforeSnanu urorie po vysufeni bolo na~

sledovné:
| 42,63 % P,0;

17,32 % dusike emidického
0,063 % Fe '
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0,096 % Al

0,80 % H,0,

200 hmotovych dielov kry&talického fosforeSnanu moSoviny sa prideslo ku 93,5 hmotovym
dielom vody pri teplote 50 °C a za stdleho mieSania sa zaddvkovalo 103,1 hmotovych dielov
technického formaldehydu obsahujiceho 36,84 % CH,0. Po 2 hodindch miesania sa modovinofor-
meldehydovy kondenzdt vylﬁéené vo forme Jennozrhnej kryétalickej grazeniny oddelil filtré-
ciou od &irej, fyzikdlne 1 chemicky prelistenej kyseliny fosforeinej, zelenej farby, ktord
obsehovala : 31,8 % P,0 5 celkového

0,035 % Fe

0,050 % Al

mene; sko 0,08 % CH20,
0,17 % K BH,

%o zodpovedd 87,9 %-nému stupnu vySistenis kyseliny od Fe, alebo 72,2 %-nému stuphu vy&i-
stenia od Al, ‘ ’

ey

PREDME? VYNALEZU

Spdsob Sistenia cxtrakénejlkyaeliny fostére&néj cez dihydfogénfogforcén;n uronia ;
pripreveny z modoviny a oxtrakﬁnej kyseliny fosforeinej vyznaéeny tym, ie dihydrogénfosfo-
rednan uronia sa nechd reagovat v pritomnosti vody s formaldehydom tak, Ze na kazdy mol
-o&oviny pripadd 0,5 az 1,5 lnln, ] vyhodon 0,9 a¥ 1,1 molu tornnldehydu a proéiutoni kysew
1ina trihydrogénfosforeind sa od roakciou vy tvoreného moéovinofornaldehydového kondenzétu
oddel{ sedimentdcion, odstredenim anebo filtrdciou.
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