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Eljaras vasnak nedves eljarassal eldallitott foszforsavbol lenlévé Fe*® ionokat Fe?® ionokka redukaljak, majd a
torténd eltavolitasara. Fe?® ionokat a foszforsavbol kationos ioncserével elta-
Az eljaras soran a foszforsavban szennyezésként je- volitjak.
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A talalmany targya eljaras vasnak nedves eljarassal el6-
allitott foszforsavbol torténd eltavolitasara.

A foszforsavat a nedves eljarassal ugy allitjak eld,
hogy egy dsvanyi savat, altaldban kénsavat kalcium-
-foszfat-koncentratummal reagaltatnak, igy egy hig, ko-
riilbeliil 30 tdmeg% foszfor-pentoxidot tartalmazé fosz-
forsav-oldatot kapnak, és kalcium-szulfat csapadék valik
ki. Sziirés utan a sav sokféle anionos szennyezést —
példaul szulfatokat és fluorvegyiileteket —, kationos
szennyezéseket — amelyek koziil legfontosabbak a vas,
aluminium, magnézium és kalcium — valamint szerves
szennyezéseket tartalmaz.

A szennyezések mennyisége és mindsége elsdsorban
a kiindulasi anyagként hasznalt nyersfoszfattol fugg.

A hig savas oldatot kériilbeliil 50-60 tomeg% fosz-
for-pentoxid-tartalmiira beparoljak, ezaltal az illékony
szennyezések, példaul a fluorvegyiiletek a vizgézzel
egyiitt eltdvoznak, az egyéb szennyezések koncentraci-
6ja viszont ndvekszik.

A nedves eljarassal eloallitott foszforsav tisztitasara
sok olyan modszert dolgoztak ki, amelyekkel a szennye-
zések koncentracidja oly mértékben csokkenthets, hogy
az igy kapott sav miitragyak gyartasan kiviil mas célra is
felhasznalhat6 legyen.

Ismert példaul egy elektrotermikus tisztitasi eljaras.
Ezzel alacsony vastartalma foszforsav allithat6 eld, de
az eljaras sok energiat igényel, ezért koltséges.

Az 1,588,413 szamu nagy-britanniai szabadalmi le-
irds olyan modszert ismertet vasnak nedves eljardssal
eloallitott foszforsavbol t6rténo eltavolitasara, amelynek
soran a vasat valamilyen alkalifém-ferrocianid vagy am-
moénium-ferrocianid alkalmazaséaval kicsapatjak. Ez az
eljaras azonban a cianidok, foként pedig a hidrogén-cia-
nid mérgez6 hatasa miatt nem elényds.

Tovabbi ismert eljaras, hogy a foszforsavat szerves
olddszerekkel extrahdljak, ezekbdl valamilyen vizes fa-
zisba extrahaljak, majd az igy kapott oldatot beparoljak.
A vas nagy része a vizes fazisban marad, ebbél a raffi-
natummal egyiitt eltavolithatd. Az extrahalassal azonban
nem érhetd el kelldképpen alacsony vaskoncentracio,
sziikséges egy tovabbi tisztitdsi lépés, példaul a vas
eltavolitasa a szerves fazisbdl anionos ioncserélo gyanta
alkalmazasaval (ezt ismerteti az 5,006,319 szimu ame-
rikai egyesiilt allamokbeli szabadalom leirasa), vagy
mas — példaul a 327,234 szamu eurdpai szabadalmi
bejelentés szerinti — miiveleteket kell végrehajtani. Az
eljaras tovabbi hatranya, hogy koltséges. A kapott ext-
raktum a foszforsavranézve hig, tehat be kell parolni. Az
olddszert reextrahalassal vagy desztillalassal vissza kell
nyerni. A szerves fazist gyakran tovabbi kezeléssel tiszti-
tani kell. A raffinatumok tisztitasa koltséges, tovabba a
szerves maradékokat el kell tavolitani, hogy a termék
viztiszta legyen. Ezenkiviil a szerves olddszerek kezelé-
se ipart higiéniai problémaékat okozhat, és tiizveszéllyel
jarhat.

Ugyancsak ismert, hogy a foszforsav vizes oldatabol
a vas kationos ioncserélé gyantaval nem tavolithato el,
mert a Fe*® ion a foszforsavval olyan erés komplexeket
képez, amelyek az ioncseréld kezelésen véltozatlanul
athaladnak.
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Tehat a taldlmény targya olyan eljaras vasat gyakor-
latilag nem tartalmazd foszforsav eléallitisara, amely
mérsékelt koltséggel, kornyezeti kockazatok nélkiil vég-
rehajthat6.

Azt tapasztaltuk, hogy a Fe’® ion a foszforsavban
szennyezésként jelenlévd fluoridionokkal meglepd mo-
don erdsebb komplexeket képez, mint a Fe?® ion. Ugyan-
akkor a foszforsavban a Fe*® ion foszfat-komplex alak-
jaban is jelen lehet. Minthogy a vasionok komplexként
kotddnek, kationos ioncseréld gyantan ionként nem ad-
szorbedlodnak. Anionos ioncseréld gyantaval a vas szin-
tén nem tavolithato el hatékonyan.

A talalmany szerinti eljaras sordn a Fe’® komplexeket
ugy bontjuk fel, hogy a vasionokat két vegyértékiivé
redukéljuk. A Fe?® ionnak fluorid- és foszfationnal kép-
zett komplexei sokkal kevésbé stabilak, mint a Fe*® ion
megfeleld komplexei. Redukalas utan a Fe?® ionok kat-
ionos ioncserével eltavolithatok.

A Fe*® ionokat elektrolitikus Gton redukalhatjuk. Az
elektrolitikus redukcié elénye a tisztasag: a tisztitando
savba tovabbi vegyszereket nem kell bevinni, ez pedig
megnoveli a kihasznalhat6 ioncseréld kapacitast. Tovab-
bi elényt jelent, hogy az elektrolitikus redukcio kénnyen
szabdlyozhato, valamint az, hogy a redukci6 lényegében
teljes mértékben végrehajthatdé. Kémiai redukciot is al-
kalmazhatunk.

Az elektrolitikus redukcio6 egy celldban megy végbe,
amelyben a katdd- és az anédkamrat diafragma vagy
toncserélé membran valasztja el egymasto6l. Ennek célja,
hogy a katédon redukalédott Fe’# ionok az anédon ne
oxidalédhassanak vissza. Az elektromos dramot az elekt-
rodokhoz vezetjiikk, melyeknek anyagat ugy valasztjuk
meg, hogy a mellékreakcidk aranya és az energiaveszte-
ség minimalis legyen. A redukaland6 szennyezést tartal-
mazo sav katédfolyadékként szolgdl, amelyet a katod-
kamréaban cirkulaltatunk.

Mikor a fesziiltséget az elektroédokra raadjuk, a Fe’®
ionok akatédon Fe?® ionokka redukalédnak. Anédfolya-
dékként hasznalhatunk a katoédon redukalandd savhoz
hasonlé foszforsavat vagy valamilyen mas, elektromo-
san vezetdképes oldatot.

A redukcié elérehaladdsat kémiai elemzéssel vagy
redox-elektroddal kovethetjiik. Amikor a redukcid a ki-
vant mértékig végbement, a savat atvissziik az ioncsere
fazisba. Sziikség esetén a redukcids és az ioncserélési
lépések megismételhetdk.

A redukcid utan az ioncserét egy kationos ioncseréld
anyaggal hajtjuk végre. A tisztitandd savat egy sav for-
maji ioncserélé gyantan vezetjiik at, a kationok a gyan-
tan megkotddnek. Mikor a gyanta a kationokkal telitd-
dott, egy alkalmas regenerald oldattal regeneraljuk, majd
sziikség esetén az 0j ioncseréld ciklus megkezdése eldtt
a regeneralé oldat esetleges maradékait a gyantabdl ki-
mossuk.

A kationos ioncseréld gyanta lehet Na* vagy K* for-
maji is, ez esetben a tisztitott foszforsav felhasznalhato
tiszta alkali-foszfatok eldallitasara.

A sav koncentracidja széles hatarok kozétt valtozhat.
Ugyancsak viltozhat a szennyezésként jelenlévd Fe’®
ionok koncentracidja is.
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A redukcié és/vagy az ioncsere végrehajtasdnak
hémérsékletét a felhasznalt anyagok szerint vélaszt-
hatjuk meg. Az elektrolitikus redukcio €s az ioncsere
magasabb homérsékleten gyorsabb, mint szobahdmér-
sékleten.

Az alabbi kiviteli példak csak a talalmany illusztrala-
sara szolgalnak.

1. példa

(Referenciapélda)

Siilinjérvi foszfatbol hig foszforsavat allitunk elo. Az
1oncseréld kezelés elott a foszfor-pentoxid koncentraci-
6ja27,3 tdmeg%, a vaskoncentracio pedig 0,22 tomeg%.
A foszforsavat szobahémérsékleten egy makropdrusos,
erds kationcserélé gyantan, Amberlite 200-on
100 ml/perc sebességgel dtszivattytizzuk. Az ioncseréld
oszlop atmérdje 0,044 m, magasséga 2,93 m. Azioncsere
utan a foszfor-pentoxid koncentracidja 27,3 tomeg%, a
vaskoncentracié 0,17 témeg%, tehat a vasnak 23%-at
sikeriilt eltdvolitani.

2. példa

Siilinjarvi apatitbdl hig foszforsavat allitunk el6. Az
ioncseréld kezelés elétt a foszfor-pentoxid koncentraci-
6ja 25,5 témeg%, a vaskoncentracid pedig 0,27 tomeg%.

A Fe**-at grafittal bélelt elektrolizalé celldban redu-
kéljuk, amelynek elektrodkamrait egy ioncserélé memb-
rdn valasztja el egymastdl. A redukélandd oldatot a
katdd-részen cirkulaltatjuk. Az an6d-részen ugyanolyan
elektrodfeliilete 8 dm?2, az ebbdl szamitott dramsiirliség
250 A/m?. Mikor a Fe*® 4talakuldsa a 99%-ot meghalad-
ja, a redukcidt megszakitjuk. A foszforsavat szobaho-
mérsékleten, 100 ml/perc sebességgel atszivattyizzuk az
1. példdban emlitett ioncserélé oszlopon. Az ioncsere
utdn a foszfor-pentoxid koncentracidja 25,0 tomeg%, a
vaskoncentraci6 pedig 0,007 témeg%.

3. példa

Siilinjarvi apatitbol hig foszforsavat allitunk eld. Az
ioncserél kezelés elott a foszfor-pentoxid koncentraci-
6ja 35,0 tomeg%, a vaskoncentracio pedig 0,37t6meg%.

A Fe’® redukaldsat a 2. példa szerinti médon végez-
zikk. A foszforsavat az 1. példa szerinti ioncseréld
oszlopon 70 °C-on, 100 ml/perc sebességgel szi-
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vattylizzuk at. Az ioncsere utan a foszfor-pentoxid kon-
centracidja 33,7 tdmeg%, a vaskoncentricié pedig
0,016 tomeg%.

4. példa

Siilinjarvi apatitbdl hig foszforsavat allitunk eld. Az
elektrolitikus redukcio eldtt a foszfor-pentoxid koncent-
racidja 26,2 tomeg%, a vaskoncentracio pedig 0,10 t6-
meg%. A Fe’® ionokat olyan elektrolizal6 celliban redu-
kéljuk Fe?® ionokka amelynek elektrodfeliilete 0,5 m2.
Az elektrodkamrakat keramiabol késziilt diafragma va-
lasztja el egymastol, és 180 A/m? dramsiiriiséget alkal-
mazunk. A redukci6s 1épés végén a Fe** 99,8%-ban
atalakul. A redukcid utan a savat szobahdmérsékleten,
200 ml/perc sebességgel vezetjiik at egy 0,1 m atmérd;,
1,5 m magassagu, Amberlite 200-zal t6lt6tt ioncseréld
oszlopon.

Az ioncsere utdn a foszfor-pentoxid-koncentracié
24,5 tomeg%, a vaskoncentracié pedig 0,0015 t6-
meg%.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras vasnak nedves eljarassal eldallitott foszfor-
savbol torténd eltavolitasara, azzal jellemezve, hogy a
foszforsavban szennyezésként jelenlévé Fe’* ionokat
Fe?® jonokké redukaljuk, majd a Fe?# ionokat a foszfor-
savbol kationos ioncserével eltavolitjuk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy a foszforsavban szennyezésként jelenlévd Fe*® io-
nokat elektrolitikus Gton redukaljuk.

3. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az elektrolitikus redukcidt olyan cellaban hajtjuk
végre, amelyben a katéd- és az anddkamrat diafragma
vagy egy ioncserélé membran vélasztja el egymastol.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a kationos ioncserét egy erds, sav
formaju ioncserélé gyantaval hajtjuk végre.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a kationos ioncserét egy Na® vagy
K® formaju ioncseréld gyantaval hajtjuk végre.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a redukcios és/vagy a kationos
ioncserélési miiveletet megismételjiik.
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