CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(19)

POPIS VYNALEZU
K PATENTU

209434

(11} (B2)

(21} [PV 7735-72)

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY

(22} PFihl4Seno 15 1172

(32} (31) (33) Prévo prednosti od 15 11 71
(7140800) Francie

{40) Zvefejnéno 15 09 &0

(45) Vydéno 15 04 84

(51) Int. C1.3

C 01 B 25/26
C 05 B 1/00

(v3)
Autor vyndlezu

(73)
Majitel patentu

HUSKEN ALBERT, LEVALLOIS PERRET (Francie)

HUSKENOVA MARCELLE, GRENOBLE, HUSKEN ALBERT JOSEPH PAUL

GHISLAIN, BONDY (Francie)

(84) Zpisob vyroby derivatd p¥irodnich fesféid
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Vynélez se tyk4 zplsobu vyroby derivati .

plirodnich fosf4tu.

Je zndmo, Ze piiprava né&kterych sloule-
nin jak v laboratofi, tak i v primyslovém
méfFitku nardZi na celou radu nesnazi, po-
névadZ chemické reakce, kterymi se tyto
sloudeniny ziskaji, se obtiZn& provadgji
vzhledem k nékterym vlastnostem t&chto
sloudenin, které tkvi v samotné jejich pod-
stats.

Zejména je zde moZno uvést reakce pro-
bihajici zvy3enou rychlosti, které skytaji
vytdZek kolem 100 05 a vedou k vyslednému
produktu v pevné formé&. Reakéni sloZky
pouZivané pii takovychto postupech mchou
byt kapalné, pevné nebo plynné a u dané
reakce mdZe byt t&chto reakénich sloZek
pouZito individudln& v jakémkoliv z téchto
t¥1 skupenstvi.

Jednou z obtiZi provézejicich vy3e uvede-
né reakce je, Ze se ukazuje byt prakticky
nemoZné vyrobit rychle homogenni smés a
uskute&nit rychle uplnou reakci, coZ s se-
bou pf¥ind3{ podstatné snfZen{ jakosti takto
ziskaného produktu, pon&vadZ reakce ne-
prob&hne tplné. Je tfeba ufinit opatieni
pro skladovéani produktu v haldch, aby bylo
umoZné&no pokratovani reakce v co nejvetsi
mife.

Jind nevyhoda prameni z toho, Ze piikon
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spotfebovany riznymi zaiizenimi, jako jsou
hnétaci, misici nebo jiné stroje, v nichZ se
tyto reakce provadéjl, je pomé&rn& vysoky,
coZ znacn& zvySuje konefné -vyrobni nékla-
dy. Krom& toho jsou n&které reakce spoje-
ny se stdlym nebezpedim ucpéni, pop¥ipadé&
zaneseni téchto zafizeni, coZ méa za naésle-
dek zastaveni celého vyrobniho postupu.

Napiiklad v konkrétnim pfipadé primys-
lové vyroby fosf4tfi, jako je jednoduchy su-
perfosfat, se nechd reagovat slabé zfed®nd
kyselina sirova a tercidrni fosforetnan sod-
ny v misicim za¥izeni. Ve velmi kratkém
Case se ziskd hutnd heterogenni pasta, kte-
rou je nutno vzhledem k p¥ikonu spotfebo-
vanému misicim zafizenim rychle vypustit
do nadrZe nebo ,jamy", v niZ ostatné reak-
ce pokrafuje pomaleji neZ v misicim zafi-
zeni. Produkt zlistdva v této nadrZi pribliZ-
nd hodinu aZ do dpiného ztuhnuti, nateZ se
rozmdlnf a pak skladuje v haldch nejméné&
jeden mdsic, dFive neZ se pytluje. Je t¥eba
upozornit, Ze skladovany produkt obsahuje
je§ts& nezreagovanou kyselinu a je tfeba jed-
nak pocitat se skladovdnim v trvéni p¥ibliZ-
né jeden aZ dva mésice, aby se dosédhlo 95
a7 98% reakce, jednak opatfit obaly dobfe
odolavajici ufinkGm kyseliny fosfore&né,
kter4 p¥i reakci vznika.

Stejné okolnosti a obtiZe se mohou vysky-
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tc vat pii vyrob# trojitého superfosfétu, se-
kunddrniho a primérniho fosferefnanu vd-
penatého, které slouZi pf¥i vyZivé zvifat, ja-

koZ i pro vyrobu fosforetnanti amonnych

a jinych.

Pro zlepSeni vyrobniho postupu pii vyro-
b& sekundérniho fosforefnanu vé4penatého
byl jiZ nevrZen: zpfsob, pfi ndm¥ se kon-
centrovand kyselina fosforetnd nechéa - ka-
pat na uhliitan vépenaty. Pro zlep$eni re-
akce se vysledny produkt miiZe nepietrZité

recyklovat do reak&ni zjny, a to v poméru

0,5 aZ 1 hmotnostni dil na 1 hmotnostni dil
vapna.

Déle byla rovnéZ navrZena vyroba sekun-
dérniho fosforetnanu védpenatého reakct
koncentrované kyseliny fosforeéné s vép-
nem, pfi niZ se ¢4st hotového produktu po-
pFipadé mis{ s vdpnem v pomé&ru 0,5 aZ 1
hmotnostni dil na 1 hmotnostni dil védpna.

Vy8e uvedené obtiZe a nevfhody lze od-
stranit zpfisobem podle vynélezu, ktery do-
voluje ziskat b&hem velmi kréatké deby v
prakticky 10005 vytéZku chemické slouce-
niny, jako jsou derivaty pfirodnich fosfa-
t, pFicem? provAdéni zplsobu podle vynéa-
lezu je obzvl45té jednoduché a velmi spo-
lehlivé.

Pfedmétem vynédlezu je tedy zplsob vyro-
by derivdtli p¥firodnich fosf4tdl, zejména jed-
noduchého superfosfitu, sekundarniho fos-
fore€nanu vépenatého a primdrniho fosfo-

regnanu amonného, p¥i némZ se do misicihoe

zalizeni vnéSeji a misi ve stechiometrickém
mnoZstvi jakoZto vychozi latky tercidrni
fosforetnan védpenaty a kyselina sirovd ne-
bo védpno a kyselina fosforetnd nebo &pavek
a kyselina: fosforetnd podle toho, jaky vy-
sledny produkt se mé vyrobit, nafe¥ se vy-
sledny reak&ni produkt odstraiiuje v té mi-
Ie, v jaké vznik§, kteryZto zpdsob se vyzna-
tuje tim, %e se do misictho zaf{zenf nejprve
viiese predem vyrobeny produkt, nadeZ se
tento produkt misi s nepfFetrZitd piivadény-
mi vychozimi ldtkami, v misicim zafizenf se
stdle: vdrZuje' vyrdbény produkt v mneZstvi
stiodném s mnoZstvim predem vnesenétio
produktu, pfitemZ se tuhé vychozi I4tky pii-
védeji v praSkové formé& majici stejné gra-
nulometrické sloZeni jako pFedem vneseny
produkt, kdeZto kapalné vychozi 14tky se
ptivadsjf v takovém mnoZstvi za Easovou
jednotku, Ze produkt obsaZzeny v misicim
za¥izeni zlistava trvale v tuhé forms:

Je t¥eba poznamenat, Ze krom#& vySe: uve-
denych vyhod zajituje zplsob podle vyné-
lezu ziskd&ni hotového vyrobku, kterého je
moZno bezprostfedné& pouZit, &im¥ se odstra-
nf jednak nutnost skladovani’ produktu, jed-
nak nutnost pouZivdni specidlnich obald
zhotovenych z materidlu odol4vajictho ne-
zreggovanym reak&nim sloZkdm.

Zplisob podle vyndlezu umoinje déle po-
u?ft reakénich sloZek v maximé&lni koncen-
traci, z #ehoZ plyne, Ze hotovy vyrobek mé
minimdini obsah vlhkosti, dokonce nulovy,
takZe je' moZno obejit se bez ndkladnych su-
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gicich zafizeni, zaujimajicich Zasto zna&nou
pldorysnou plochu, nebo alespoii néklady
na suSeni vyrobku podstatn® sniZit.

Dalsi vyhoda zplisobu podle vyndlezu ply-
ne z okelnosti, Ze stroje, jako jsou hnétaci,
misici nebo jind zafizeni, v nichZ se zpfisob
podle vyndlezu provéddi, spotfebuji jen mini-
méalni mnoZstvi energie, a proto u nich ne-
nastava trvalé nebezpeli ucpdni, pepfipads
zaneseni.

Vy3e uvedené zasadni vyhody pdispivaijl
roghedné k tomu, Ze se ziskd hotovy wyro-
bek, ktery se krom# uvedenych vlastnosti
vyznatuje minimélnimi vyrobnimi néklady.

V daldim je uvedeno né&kolik piikladd pro-
vedeni zplsobu podle vyndlezu, popisuji-
cich vyrobu primdrniho fosforeénanu vépe-
natého; jednoduchého superfosfatw a pri-
marniho fosforetnanu amonného; na které
v3ak zplsob podle vynédlezu neni nikterak
omezen.

Priklad 1
Jednoduchy superfosféat

Je znamo, Ze se ziskd jednoduchy super-
fosfat, neché-li se plsobit kyselina sirov4
na terciarni fosforefnan védpenaty podle re-
akce

Caz(PO4)2 + 2 HzSO4 = Ca(H2PO4)2 +
+ 2'CaSUx

P¥i zplsobu podle vyndlezu se nejprve do
misictho zafizeni o kapacité 3000 litrd vne-
se pfedem vyrobeny jednoduchy superfos-
fostét se zrné&nim odpovidajictm 20% zbytku
na. situ s otvory o priméru 0,147 mm. Po
uvedeni misi¢e do provozu se soutasn¥ a
nepfetrZité prfivddi jednak kyselina sirovéd
o koncentraci 98,50° % v mnoZstvi 4730 kg/
/h, jednak terciarni fosforednan véapenaty
o zrn&ni odpovidajicim 10 a¥ 20% zbytku
na situ s otvory o priméru 0;147 mm' v
miroZstvl 6660 kg/h. Takto ziskany jednodu-
chy superfosfdat se nepfetrZité z misice od-
strafiuje vhiodnym zafizenim, které vSak sou-
gasné& miZe udrZovat v uvedeném misi¢i po-
tfebné mnoZstvi praSkové latky, zajiStujici
dikladné promiseni a rychlé rozptyleni re-
aktnich sloZek.

Timto zpdsobem se ziskd jednoduchy su-
perfosfat o zrnéni odpovidajicim 10 a¥ 20%
zbytku na situ s otvory o priméru 0,147 mm
v mnoZstvi 10 000 kg/h, jehoZ obsah vlhkostt
je prakticky nulovy,

Vyhodou tohoto zpisobu je, Ze se ziské&
suchy vyrobek ve formé prdSku s malym
obsahem fluoru, a to pii stupni pfemény
prakticky rovném 100 %.

Priklad 2

Sekunddrni fosforetnan véapenaty druhu
vhodného jako Zivina pro dobytek
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Plisobenim kyseliny fosforecné v kapal-
ném stavu s 50 aZ 54 % P20s5, kterd byla
pfedem zbavena fluoru, na haSené véapno
podle reakéniho schématu

HsPO4 + Ca(OH)z - CaHPO4.2 H20

se ziskd dihydrat sekunddrniho fosforecna-
nu vapenatého.

Je nutné nezvySovat b&hem této reakce
teplotu nad uréitou hodnotu, aby se ziska-
ny produkt nezbavil krystalové vody. Teplo-
ta se na pozadované vysi udrZuje chlazenim
za pouZiti plasté s obihajici vodou. Nasle-
dujici sueni pii nizké teploté umoziiuje sni-
it obsah vody na hodnotu p¥iblizn& 1 %.

Do misiciho zarizeni o kapacité 3000 litra
se pFedb&Zné vnese pfedem vyrobeny sekun-
darni fosforetnan vépenaty o zrnéni odpo-
vidajicim 20% zbytku na situ s otvory o pri-
méru 0,147 mm.

Po uvedeni misife do chodu se soucasné
a nepfetrZité privadi jednak kyselina fos-
foreénd o koncentraci 50 az 54 % P05 v
mnoZstvi 4100 kg/h, jednak haSené védpna
v mnoZstvi 2440 kg/h. Sekunddrni fosforec-
nan vépenaty, ziskdvany v mnozstvi 5500 kg/
/h, ma zrnéni odpovidajici 2004 zbytku na
situ s otvory o primeéru 0,147 mm a maxi-
malni obsah vlhkosti kolem 15 %. Ziskdva
se ve formd& velmi jemného prasku, ktery se
snadno susi proudem teplého vzduchu vhod-
né teploty.

Stejnym zplisobem je moZno vyrab&t se-
kundéarni fosforetnan sodny druhu vhodné-
ho pro lidskou vyZivu z kyseliny fosforetné,
pFipravené tepelnym postupem.

P¥iklad 3
Primérni fosforeénan amonny

Plsobenim kyseliny fosforetné na bezvo-
dy amoniak podle reakéniho schématu

H3PO4 -+ NH35 = NH¢H2PO4

se ziskd priméarni fosforetnan amonny.
Reak&ni teplo umoZiiuje odstranit a zis-
kévat suchy produkt.
Do misife o kapacité 3000 litri se pred-
b&Zné vnese pfedem vyrobeny primérni fos-
foretnan amonny o zrnéni odpovidajicim

zbytku 20% na situ s otvory o priméru
0,147 mm. Po uvedeni misie do chodu se
soufasné a nepretrzité privadi jednak kyse-
lina fosforetnd o koncentraci 50 a¥ 54 %
P205 v mnoZstvi 22 800 kg/h, jednak bezvo-
dy amoniak v mnoZstvi 2960 kg/h. Ziskany§
primdrni fosforetnan amonny m& zrnéni od-
povidajici 2004 =zbytku na situ s otvory o
priméru 0,147 mm a jeho vyroba ¢ini 20 000
kg/h.

Jako pi#i vyrobé superfosfatu je vytéZek
této reakce roven 100%, ztrty amoniaku
jsou prakticky nulové, ponévadZ se tato re-
akéni sloZka privadi do misi¢e spodem, aby
se zamezily ztraty.

Pokud jde o rychlost pfivddéni reakénich
sloZek, je pfedem urcena vlastnostim pouZi-
tého zatizeni; p¥i pouZiti misiCe je tato rych-
lost niZ$i neZ doba potFebnd k vyrob& do-
konalé smési a je tim zajiSténo udrZenf mi-
chaného produktu v misi¢i v pevné fézi.

Kromé& toho je sama doba miché&n{ samo-
ziejmé podmingna stévajicim tepelnym re-
Zimem v jednotlivych pripadech, tj. endo-
termnim nebo exotermnim charakterem re-
akce probihajict v misici.

U misie miZe byt proto s vyhodou upra-
veno topné nebo chladici zafizeni tak uzpi-
sobené, aby jej bylo moZno pouZit pro v8ech-
ny druhy veakci. Timto zplsobem umoZiiu-
je topné zaFizeni odstranit vlhkost z reaké-
nfho produktu a ziskat tak na vystupu ze
zalizeni suchy vyrobhek.

Na druhé strané umoZiluje chladici zafi-
zeni odvadsét nadbyteéné teplo, které by po-
pfipadé mohlo zhorSovat jakost vyrobku
zvy8enim vnit¥ni teploty na vy3Si hodnotuy,
neZ je hodnota, p¥i niZ se produkt rozklé-
da.

Zplsobu podle vyndlezu je moZno ob-
zvla3t vyhodné pouZit p¥i vyrobé& alkalic-
kych fosfatt, fosfatti kovl alkalickych ze-
min, pouZivanych zejména jako hnojivo ne-
bo jako dopliikové Ziviny pro zviFata, hofel-
natych fosfat apod.

I kdyZ se pravé popsany zplisob zd4 nej-
vyhodn&j8i pro realizaci vyndlezu ve spe-
cidlnich technickych podmink4ch, je samo-
z¥ejmé, Ze je moZno jej rizné obméiiovat,
aniZ se tim prekrodi rdmec vynalezu, popii-
pads mohou byt nékteré jeho parametry na-
hrazeny jinymi, které zajisti stejnou tech-
nickou funkci.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby derivati prirodnich fosfé-
td, zejména jednoduchého superfosfitu, se-
kunddrniho fosforednanu vé&penatého, pri-
marniho fosforednanu amonného, pfi némz
se do misiciho zafizeni vnéSeji a misi ve
stechiometrickém mnoZstvi jakoZto vychozi
latky tercidrni fosforefnan vépenaty a ky-
selina sirovd nebo védpno a kyselina fosfo-
rend nebo ¢&pavek a kyselina fosforetng,
vyznadujici se tim, Z¢ se do misictho zafi-
zeni nejprve vnese piedem vyrobeny pro-

dukt, nateZ se tento produkt misi s nepfe-
trzit® piivadénymi vychozimi latkami a v
misicim zaFizeni se stdle udrZuje vyrabény
produkt v mnoZstvi shodném s mnoZstvim
pfedem vneseného produktu, pFi¢emZ se tu-
hé vychozi latky privadeéji v praskové for-
mé& majici stejné granulometrické sloZeni
jako predem vneseny produkt, kdeZto kapal-
né vychozi latky se pFivad&ji v mnoZstvi
zabezpetujicim tuhou formu produktu v mi-
sicim zaFizeni.

severografia, n. p., zdvod 7, Most
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