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Wynalazek niniejszy dotyczy wytwa-
rzania kwasu fosforowego i zawierajacych
go produktéw, np. fosforanéw, przez roz-
puszczanie surowcow, zawierajacych kwas
fosforowy, zapomoca kwasu siarkowego w
obecnosci kwasu fosforowego w zamknie-
tem naczyniu. Otrzymany kwas fosforowy
przerabia si¢ dalej w sposéb znany na fo-
sforan lub inne produkty, zawierajace
kwas fosforowy.

Przy wytwarzaniu kwasu fosforowego
pozadane jest otrnzymywanie bezposrednio
mozliwie stezonego roztworu tego kwasu,
aby uniknaé nastepnie zabiegu stezania i

rozumie sie, ze, chcac otrzymaé bezpo-
$rednio mocny roztwér kwasu fosforowe-
go przez rozpuszczenie surowego fosfora-
nu w kwasie siarkowym w obecnosci kwa-
su fosforowego, nalezy do reakcji zastoso-
waé kwdsy mocne, gdyz wprowadzana z
temi kwasami woda dziata rozciericzajaco.
Poniewaz stosowaniu mocnych kwaséw
towarzyszy silne pienienie si¢, niedo-
godnosé te usuwa sie, prowadzac reakcje,
zgodnie z wynalazkiem, w zamknigtem
naczyniu. Dzigki temu, osiaga si¢ t¢ ko-
rzfs’é, Ze rozpuszczanie mozna prowadzié
nawet w wyzszych temperaturach, co jest

*)  IWiascicielka patentu oswiadczyla, ie wynnlazca jest Sven Gunnar Nordengren.



waznem przy tworzeniu si¢ osadu siarcza-
nu wapnia o odpowigdniej konsystencii;
dalejokirsato 4é, “‘Z&e"—""zuiycie kwasu siar-
kowego przy rozpuszczaniu w zamknie-
tych maczyniach jest mniejsze i Zze mozna
w ten sposéb lepiej wyzyskaé ciepto reak-
cji. Fakt, ze zuzycie kwasu siarkowego
jest znacznie mniejsze przy rozpuszczaniu
w zamknigtem naczyniu, nalezy przypisac
przypuszczalnie temu, Ze uwalniajgce sig
gazy np. fluor, nie majac ujsécia, biorg cze-
$ciowo udzial w reakcji, przyczem wyzy-
skuje si¢ te ilosci ciepla, ktére zwykle u-
chodza z temi gazami.

Przy wykonywamniu reakcji jeden lub

kilka materjaléw reagujacych doprowadza
sie do pozostalych w zamknietem naczy-
niu. Mozna przytem surowy materjal, w
postaci miatko rozdrobionej, dodawaé do
kwaséw zawartych w naczyniu reakcyj-
nem; korzystniej jest jednak dwa lub
wigcej odczynnikéw, np. surowiec i kwas
fosforowy, calkowicie lub czesciowo zmie-
szaé, zanim mastapi wymierzanie ostatecz-
ne. Dobrze jest oba odczynmiki przezna-
czone do zmieszania najprzéd, np. kwas
fosforowy i surowiec miesza¢ powoli, np.
stopniowo, aby mozliwie unikmaé tworze-
nia si¢ piany. Mozna réwniez materjal su-
rowy zmieszaé calkowicie lub czesciowo z
mieszanina kwasu fosforowego i siarkowe-
go, w ktorej kwas fosforowy stanowi gtow-
ny skladnik, poczem tak otrzymana mie-
‘szanine wprowadza sie¢ do zamknietego na-
czynia.
- Okazalo si¢ korzystnem szybkie wpro-
wadzanie mieszaniny kwasu fosforowego i
surowca w jednej lub kilku porcjach do
niezbednej ilosci kwasu siarkowego, aby
stezenie tego kwasu mozliwie szybko ob-
nizyé. .

Przy uzyciu surowca w postaci stalej
dobrze jest miatko go rozdrobié i zawiesi¢
w wodzie lub roztworze wodnym jednego
lub kilku kwaséw, bioracych udzial w
reakcii.

Dodany kwas fosforowy moze byé o-
trzymany podczas jednego z rozpuszczan
poprzednich, a stgzenie jego moze wyno-
si¢ co najmniej 15% P,05 lub zupelnie
albo w przyblizeniu odpowiadaé stezeniu
kwasu, otrzymanego, jako produkt osta-
teczny, w jednym z poprzednich proce-
sow.

Prowadzenie reakcji w procesie koto-
wym, stosujac ciagle ponownie ten sam
kwas fosforowy, daje znaczne korzysci,
zwlaszcza, jesli uzyty przytem kwas fo-
sforowy jest do§¢ mocny. Badania nad
wielkoscia ziarn utworzonego osadu siar-
czanu wapnia wykazaly, ze przy rozpu-
szczaniu w autoklawie zapomoca okre-
slonego niezbyt stezonego kwasu siarko-
wego otrzymuje si¢ osad, zloZzony z zia-
renek o wielkosci odpowiedniej do odsa-
czania. Jako srodek rozcieficzajacy dla o-
siggniecia zadanego stezenia kwasu siar-
kowego mozna wylacznie lub czesciowo
stosowaé kwas fosforowy. Obecnosé sto-
sunkowo mocnego roztworu kwasu fosfo-
rowego juz na poczatku reakcji wplywa
korzystnie na tworzenie si¢ ziarenek osa-

du. Zalezy to prawdopodobnie od réznej
rozpuszczalnosci siarczanu wapnia w kwa-

sie fosforowym i kwasie siarkowym.
Temperatura i dodawanie kwasu fosfo-
rowego podczas rozpuszczania sa w $cislej
zaleznoéci, a mianowicie zwigkszajac ste-
zenie dodanego kwasu fosforowego mozna
obnizyé temperature mieszaniny niezbed-
na do otrzymania dobrego osadu. Stosun-

ki te dadza sie wyrazié wzorem empirycz-

nym:
t =120 — p,
gdzie ¢ oznacza minimalna warto$¢ tempe-

ratury miezbednej podczas rozpuszczania,
za§ p — procenty wagowe P,0; w kwa-

'sie fosforowym, doprowadzonym de mie-

szaniny reakcyjnej.
Dobrze jest jednak utrzymywaé tem-
peraturg co najmniej na 10° do 20°C, wyz-



sza, niz:to wynika ze wzoru, - zwlaszcza,
jesli reakcja trwa krétko.

" Przy .ogrzewaniu fosforytu z kwasem
sxark_owym przy uzyciu nadmiaru -kwasu i
przy zwickszeniu temperatury do 170°—
180°C nie osiaga sie catkowitego - rozpu-
szczenia - kwasu fosforowego * zapomoca
kwasu siarkowego o wyzszem stezeniu.
Dopiero przy st¢zeniu 40.-do 50% wago-
wych - mozna wogéle osiagnaé przemiang
98--99%. Jesli stezenie kwasu siarkowe-

go dalej zwiekszyé, to wydajnosé prze-
miany ' szybko ispada do 90—95%, na-
stepnie zas, w miare wzrostu stezenia,

spada’ slabiej. Stezenie najodpowiedniej-
sze: do rozpuszczania, t. j. najwyzsze ste-
zenie, w ktérem nastepuje stosunkowo zu-
pelna przemiana, rézni si¢ nieco dla roz-
maitych fosforanéw i zalezne jest oczywi-
$cie od temperatury i nadmiaru kwasu
siarkowego. Im mniejszy jest ten nadmiar,
tem mizsze jest najlepsze stezenie. A za-
tem pozadane jest prowadzenie procesu
rozpuszczania. zapomoca mozliwie . najniz-
szego nadmiaru kwasu siarkowego, aby
otrzymywaé czysciejszy kwas. fosforowy
oraz ze wzgledu na to, ze w obecnosci nad-
miaru kwasu siarkowego osad. siarczanu
wapnia staje sie kleisty,” skutkiem czego
trudno go oddzieli¢ od. roztworu, wreszcie
aby zuzycie kwasu siarkawego bylo mozli-
wie najmniejsze. . Dlatego tez stosuje sie
kwas siarkowy dosé¢ staby, a otrzymany
kwas fosforowy bedzie oczywiscie slabszy.
Jesli np. znaleziono, ze najodpowiedniej-
sze. stezenie kwasu siarkowego wynosi
42%, to.nawet z zupelnie suchego fosfo-
ranu surowego nie mozna- wydobyé kwasu
fosforowego zawierajacego wigcej niZ
32% H,PO, (okoto 23% P,0;).

» Dobierajac stezenia kwaséw oraz ich
ilosci, tak zeby stosunek - czasteczkowy
miedzy H,SO, a H,O w mieszaninie reak-
cyjnej odpowiadal w przyblizeniu .najod-
powiedniejszemu stezeniu do rozpuszcza-
nia kwasem siarkowym, osigga sie ‘catko-

T
wite  lub prawie catkowite rozpuszczenie.
W ten' sposéb mozna otrzymywaé mocny
kwas fosforowy przy ]ed‘noczesne] dabrej
przemianie.

W praktyce okazalo sig korzystnem
mieszanie . fosforanu z .obliczona iloscig
kwasu fosforowego, a nastepne wpompo-
wywanie tej mieszaniny lub wtlaczanie jej
do naczynia_reakcyjnego, w ktdrem znaj-
duje si¢ kwas siarkowy. Surowy fosforan
reaguje znacznie wolniej z kwasem fosfo-
rowym niz z siarkowym, zwlaszcza w zwy-
klej temperaturze. Jednak przy uzyciu
bardziej stgezomego kwasu fosforowego
mieszanie go z surowym fosforanem nale-
zy uskuteczniaé bardzo ostroznie. Najle-
piej prowadzi¢ je w specjalnem naczyniuy,
do ktérego, na przemian mieszajac, wpro-
wadza si¢ kwas fosforowy i fosforan su-
rowy. Nastepnie naczynie szybko sie za-
myka, zanim wytworzy sie piana. Otrzy-
mang w. taki sposéb mieszanine wprowa-
dza si¢ do naczynia reakcyjnego.

Dodawanie mieszaniny fosforanu z
kwasem fosforowym do naczynia reakcyj-
nego, jak zaznaczono powyzej, powinno
si¢ odbywaé mozliwie szybko, poniewaz o-
kazalo sig, ze przy szybkiem obnizeniu
stezenia kwasu siarkowego otrzymuje sie
lepiej filtrujacy si¢ osad. Mozna réwniez
jednoczesnie lub naprzemian wtlaczaé
lub wpompowywaé wspomniana mieszani-
ne i kwas siarkowy do naczynia reakcyj-
nego albo tez wprowadzaé je w inny odpo-
wiedni sposéb. Dzieki temu mozna rozpu-
szczanie prowadzi¢ w sposéb ciagly.

Na konsystencje osadu wpltywa w
znacznym stopniu zawarto$¢ wody krysta-
lizacyjnej . w osadzie siarczanu wapnia.
Dlatego tez prowadzi sig¢ reakcje tak, ze-
by tworzacy si¢ podczas - niej siarczan
wapnia otrzymywaé, jako CaSO, Y% H,0O
lub mniej uwodniony albo jako anhydryt
lub wreszcie jake mieszaning CaSO, 1%
H,O lub mniej uwodnionego z anhydry-
tem. Dobrze jest przytem sklad, stezenie,



temiperature i ciénienie mntieszaniny reak-
cyjnej regulowaé w taki sposob, zeby u-
trzymywaé dos$é nisky preznosé pary, aby
z cala pewnoscia otrzymaé¢ osad w.zada-
nej postaci. Stezemie kwasu siarkowego
na poczatku reakcji powinno przekraczaé
0,10 ‘mola H;SO, na 1 mol H,O.

Sposéb wedlug wynalazku nie ograni-
cza si¢ do otrzymywania kwasu fosforo-
wegb, lecz nadaje sie doskonale do otrzy-
mywania produktéw, zawierajacych kwas
fosforowy lub produktéw, do otrzymywa-
nia ktérych stosuje si¢ kwas fosforowy. A
zatem sposdéb niniejszy mozna stosowaé
facznie z innemi znanemi sposobami, albo
tez przy wykonaniu niniejszego sposocbu
mozna stosowaé réwniez inne dodatki lub
wprowadzaé pewne zmiany, nie zmienia-
jac istoty wynalazku.

Kwas fosforowy lub produkty zawiera-
jace ten kwas, otrzymane sposobem, we-
dlug niniejszego wynalazku, nadaja sie
szczegblnie do otrzymywania wytworéw,
zawierajacych kwas fosforowy. Jako przy-
ktad takiej odmiany sposobu i zastosowa-
nia- produktéw, otrzymanych bezposred-
nio sposobem niniejszym lub mieco od-
miennym, mozna wymieni¢é podwéjny su-
perfosfat, otrzymany przy uzyciu kwasu
fosforowego wytworzonego sposobem we-
dtug wynalazku, dalej superfosfat, do kto-
rego podczas wytwarzania dodaje si¢ kwas
fosforowy otrzymany wedlug wynalazku,
aby zwigkszyé w nim iloéé¢ rozpuszczalne-
go kwasu fosforowego, dalej inne nawozy
zawierajace fosforany lub kwas fosforo-
‘wy, zwlaszcza fosforany amonowy i pota-
sowy lub mieszanine dwéch lub wiecej
wspomnianych = podwéjnych * fosforanow,
superfosfatow lub innych fosforanéw al-
bo nawozéw w mieszaninie lub lqcznle ze

zwylklym superzfosfatem

Zastrzeienla patentowe

'- 1 Sposob wytwarzama kwasu fosfo-

—

rajacego kwas siarkowy.

rowego oraz. innych zawierajacych ten
kwas produktéw, jak superfosfatow, su-
perfosfatéw podwojnych, oraz innych fo-
sforanéw, a zwlaszcza amonowego i pota-
sowego lub mieszanin dwéch lub wiecej ze
wzmiankowanych superfosfatéw, superfo-
sfatow podwéjnych lub innych fosforanéw
albo produktéw, zawierajacych kwas fo-
sforowy w mieszaninie lub razem z super-
fosfatem zwyklym, przez rozpuszczenie
surowcéw, zawierajacych kwas fosforowy,
zapomoca kwasu siarkowego w obecnosci
kwasu fosforowego, znamienny tem, ze
rozpuszczanie prowadzi si¢ w zamknig-
tem naczyniu pod ciénieniem, a w razie
potrzeby otrzymany kwas fosforowy prze-
rabia si¢ dalej w sposéb znany na produk-
ty, zawierajace ten kwas.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze najprzéd jeden lub dwa z ma-
terjaléow, bioracych udziat w reakec;ji,
wprowadza si¢ do zamknietego naczynia,
poczem dodaje si¢ materjaly pozostale.

3. Sposéb, wedlug zastrz. 1 lub 2,
znamienny tem, ze dwie substancje biora-
ce udzial w reakcji, . miesza sie¢ ze soba
catkowicie lub czesciowo, zanim nastapi
zmieszanie ostateczne,

4, Sposéb, wedlug zastrz. 3, znamien-
ny tem, Ze mieszanie dwéch lub wiecej od-
czynnikéw uskutecznia si¢ powoli, np.
stopniowo, aby mozliwie zapobiec pienie-
niu sie.

5. Postaé wykonama sposobu, wedlug
zastrz. 3 lub 4, znamienna tem, ze suro-
wiec wszystek lub tylko czesciowo miesza
si¢ z kwasem fosforowym lub mieszaning
kwasu fosforowego i siarkowego, w ktoérej
kwas ‘fosforowy jest skladnikiem glow-
nym, i tak otrzymana mieszaning wprowa-
dza si¢ do zamknietego naczynw., zawie-

6. Sposéb, wedlug zastrz. 1 do 5,
znamienny tem, Ze mieszaning surowego
materjatu i kwasu fosforowego wprowadza
si¢ szybko, w jednym lub kilku zabiegach,

——



do wymaganej ilosci kwasu siarkowego,
celem mozliwie szybkiego obnizenia ste-
zania tego kwasu.

7. Sposéb, wedlug zastrz. 1 do 6, w
ktérym stosuje si¢ miatko rozdrobiony ma-
terjal surowy w postaci stalej, znamienny
tem, ze materjal surowy rozdrabia si¢ i
zawiesza w wodzie lub w roztworze wod-
nym jednego lub kilku kwaséw, bioracych
udzial w reakcji.

8. Sposéb, wedlug zastrz. 1 do 7, zna-
mienny tem, ze dodany kwas fosforowy za-
wiera co najmniej 15% P,0;.

9. Sposéb, wedtug zastrz. 1 do 8, zna-
mienny tem, Ze dodany kwas fosforowy
wykazuje, w przyblizeniu lub écisle, ste-
zenie kwasu, otrzymanego, jako produkt
ostateczny, podczas jednego z takich sa-
mych proceséw poprzednich.

10. Sposéb, wedlug zastrz. 1 do 9,
znamienny tem, Ze mieszanina reakcyjna
podczas rozpuszczania osiaga co naj-
mniej temperaturg¢, wyznaczong réwna-
niem f = 120 — p stopni Celsjusza, przy-

czem p oznacza trocenty wagowe P,O;
kwasu fosforowego w doprowadzonym
roztworze.

11. Sposéb, wedlug zastrz. 1—10,
znamienny tem, Ze zapomoca odpowied-
niego doboru skladnikéw reakcji stezenia,
temperatury, oraz ci$nienia podczas prze-
twarzania utrzymuje si¢ pre¢znosé¢ pary na
poziomie tak niskim, by powstajacy pod-
czas reakcji siarczan wapnia osiadat w
zasadzie w postaci CaSO, z Y5 H,O lub
mniej, albo w postaci anhydrytu albo mie-
szaniny CaSO, z % H,0 lub mniej oraz
anhydrytu.

12. Sposéb, wedtug zastrz. 11, zna-
mienny tem, ze stosunek czasteczkowy
miedzy H,SO, a H,0 w mieszaninie reak-
cyjnej na poczatku reakcji przekracza 0,10
mola H,SO, na 1 mol H,0.

‘ Aktiebolaget
Kemiska Patenter.
Zastgpca: M. Skrzypkowski,
rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego i Ski, Warszawa.
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