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(57) Sang ch& dé cap dén phuong phdp san xut axit phosphoric, trong d6 phuong
phdp nay bao gém budc phan hlty quang phosphat trong moi trudng nudc chia
bing axit sulfuric, dé tao ra bun th& nhét chia canxi sulfat dihydrat & dang
huyén phit trong pha nudc ¢6 ham lugng P,O; tu do nam trong khoang tir 38 dén
50% khéi lugng va ham lugng SO, tu do nho hon 0,5% kh6i lugng, chuyén héa
bun thit nhét ndy bang cdch dun néng dé tdi két tinh canxi sulfat hoa tan dé thu
duogc bun thit hai chita canxi sulfat ban hydrat, va tich axit phosphoric thu dugc
va canxi sulfat ban hydrat & dang banh ra khoi bun thit hai nay, khéc biét & chd,
phuong phdp ndy con bao gém budc bd sung ngudn flo vao bun thit nhdt véi
lugng ndm trong khoang tir 1% dén 5% khéi luong F so v6i P,O5 ¢6 mit trong

quang phosphat trong qua trinh tién hanh phan hily quang nay.
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Linh vire k§ thuit dwgc dé cap
Sang ché dé cap dén phuong phép san xuit axit phosphoric bing cach cho

quéng phosphat tadc dung vdi axit sulfuric.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Theo phuong phép san xuét axit phosphoric chuin, quing phosphat dugc
cho phan tng véi axit sulfuric trong nhimg didu kién dé két tinh canxi sulfat
dihydrat, hay con dugc goi l1a thach cao (CaSO4.2H,0). Sau d6, bun chira thach cao
thu duoc trong thiét bi phan tmg thir nhit c6 thé duoc dua t6i thiét bi phan tng thir
hai @& cho phép phat trién thanh cac hat sulfat ¢ 16n, vi vay c6 thé 1am ting kha
ning loc. Sau d6, bun chira cdc hat nay dugc loc ra dé thu dugc axit phosphoric c6
ham luong P,0s tur do nim trong khoang tir 25 dén 35% khdi lugng. Thach cao thu
duge van chira ham lugng P,Os dang ké, & dang khéng bi phan tmg, hoic & dang
ddng két tinh, tirc 14 tham gia vao mang tinh thé ciia thach cao. Piéu nay lam giam
hiéu suét tach P,Os c6 trong quing phosphat va lam cho thach cao tré nén khong
thich hop d6i v6i mot sé tmg dung.

Ciing da biét cic phuong phéap san xuit axit phosphoric bang cach cho tac
dung v6i axit sulfuric dé phéan hidy & nhiét d cao va & néng d6 P,Os5 va/hoac SO;3
cao, chung tao ra bun chtra canxi sulfat & dang ban hydrat (CaSO4.1/2H,0) hodc
anhydrit. No6i chung, cac phuong phap ndy tao ra axit phosphoric ddm dac va sulfat
d& loc, nhung lai cho hiéu suét tach P,Os thip hon so vé6i phuong phap chuén.
Trong mot sb trudng hop, sau khi tac dung véi axit sulfuric, canxi sulfat & dang ban
hydrat dwoc chuyén hoa tiép thanh canxi sulfat dihydrat (tham khao, Schrodter et
al., Phosphoric Acid and Phosphates, Ullman’s Encyclopedia of Industrial
Chemistry, 2008, cac trang 8 va 9).

Céc phuong phép bao gdm ba 1dn két tinh canxi sulfat, diu tién dudi dang
béan hydrat, va sau d6 dudi dang dihydrat va cudi cing lai tr& vé dang ban hydrat,
cling da dugc biét dén (tham khao US 4,588,570 A).

Nhim muc dich ning cao hiéu qua cia phuong phap chudn, da c6 dé xuét,

sau khi tach axit phosphoric thu dugc ra khoi bun chira thach cao, tron phin bun
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con lai vai axit sulfuric ddm dac va tuy y dun néng toan bd dé chuyén hoa thach
cao thanh canxi sulfat ban hydrat. Sau d6, huyén phu dic thir hai thu dugc nhu vay
duoc loc va phz“in dich loc axit dugc dua trd lai budc phan huy (xem FR 1485940).
Phuong phap ndy cai thién mét cach rd rang hiéu sudt tach P,Os. Thuc vy, P,0s
ddng két tinh trong thach cao trong qua trinh phan hiy dugc giai phong trong qua
trinh hoa tan c4c tinh thé thach cao, trong khi canxi sulfat duoc tai két tinh dudi
dang ban hydrat lai rat tinh khiét va cuc ky dé loc. Tuy nhién, phuong phép nay cin
t6i hai 13n loc, tirc 12 hai thiét bi loc, do d6 gy kho khian 16n cho viéc 1ip dit trén
quy mo cong nghiép.

Theo phuong 4n lya chon ciia phwong phép nay, di c6 dé xuét, sau khi da ap
dung cac didu kién ciia phuong phép chudn dé tao ra bun chira thach cao, bun chira
thach cao dugc trén mot cach truc tiép véi axit sulfuric va tuy ¥ dun néng, ma trude
d6 khong cin phai tach axit phosphoric thu duge ra khéi bun nay. Theo phuong
phap nay, mic di huyén phu dic chira canxi sulfat ban hydrat thu dugc 1 dé loc,
ddng thdi canxi sulfat ban hydrat thu dugc & dang banh lai rit tinh khiét, nhung
~ phin dich loc dugc tao ra lai 13 mot hén hop chira ca axit phosphoric 14n axit
sulfuric. P& thu duoc axit phosphoric c6 chit lugng, thi sau d6 hdn hop nay phai
duoc dua t6i thiét bj tach sulfat, do d6 didu nay khong giai quyét duoc cac van dé
con vuéng mic. Ciing c6 cac phuong phép san xuét axit phosphoric khac gin giéng
v6i phuong phap da biét nay, vi c6 bude chuyén héa dihydrat thinh ban hydrat, nén
c6 cung cac nhugc diém nay (GB 1,164,836; US 3,984,525 A).

Cudi cing, mot phuong phép da biét, trong d6 quing phosphat ciing dugc
phén huy trong cic diéu kién cta phwong phap chuin dé thu duge bun thir nhit,
trong d6 thach cao thu dugc c6 ¢ hat cho phép loc tét. Sau d6, phan bin thir nhét
ndy dugc 14y mau kiém tra va dugc cho trii qua cic diéu kién dé cho phép thach
cao dugc chuyén hoa thanh dang ban hydrat, tao ra bun thi hai. Sau d6, phan con
lai cia bun thér nhit dugc tron véi bun thir hai va toan bd duge loc (xem
WO 2005/118470).

Vin @& chinh trong san xuét axit phosphoric 12 hién nay d4 can kiét c4c loai
quing phosphat giau P,Os. Cac loai quing giau phosphat dd dugc khai thac hét.

Hién nay, cin phai huéng téi viée st dung quing nghéo P,Os, vi du chita ham
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lwong P,0s chi 30% khéi luong hoic thip hon so vé6i quing phosphat, va trong mot
s6 truong hop ham lugng P,0s chi 20% hoic thip hon.

Mot phuong phép cho phép khai thic quiang nhu vay va tach axit phosphoric
c¢6 chit lugng cao ra khoi quing nay da dugc md ta trong don yéu ciu cép patent
PCT/EP2010/068709. Cac diu kién phan hity ctia phuong phéap nay cho phép phan
tmg dién ra vé co ban 1a theo hé sb ty lugng gitra axit sulfuric dugc dura vao va
canxi c6 trong quing phosphat, trong khi ham lugng P,Os tir do trong bun két tinh
duoc duy tri & mirc kha cao nim trong khoang tir 38 dén 50% khéi luong va nhiét
d6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C. Pang ngac nhién 13, cac didu kién nay lam
cho céc tinh thé dihydrat 6n dinh & dang rat min. Sau d6, bun nay dugc ting nhiét
d6 dé hoa tan céc hat dihydrat va giai phong P,Os & dang khong bi phan tmg hodc &
dang ddng két tinh, déng thoi két tinh canxi sulfat dudi dang ban hydrat d& loc va
thu dwoc axit phosphoric ¢6 ham lugng SO; tur do rat thip.

Cén chu y ring céc quing nghéo P,Os nay thudong chira tap chit véi ham
lwong cao hon. Ham luong céc tap chéit thuong duoc biéu thi bang ty 16 (ALO; +
Fe,0; + MgO)/P,0s x 100, con dugc goi 14 MER (ty 1é ciia c4c nguyén t6 khong
quan trong - Minor Element Ratio). Phosphat chuin dugc dic tnmg & ty 16 MER
nim trong khoang tir 5 dén 8. Néu qua 10, ham lugng tap chat 16n s& anh hudng bét
loi dén qua trinh két tinh cia canxi sulfat duéi dang thach cao trong khi sir dung
axit sulfuric dé phan hily quing. V&i ham lugng tap chét cao nhur vay, viéc san xuét
axit phosphoric gip rat nhiéu tr& ngai, do khé c6 thé két tinh canxi sulfat dihydrat
va loc nd sau d6. Vi vay, day 1a mgt nhugce diém 16n trong tit ca céc phuong phép
c6 bude loc dugc tién hanh ngay sau khi phan hity quing phosphat.

Theo phuong phip nhu dugc md ti trong don yéu cdu clp patent
PCT/EP2010/068709, viéc két tinh thach cao cling bi a&nh hudng bdi céc tap chét,
nhung d3 cho ring thach cao nay khéng can phai loc, vi khong gy ra hiu qua bét
ky.

Tuy nhién, viéc chuyén hoa bun chira dihydrat thanh bun chira ban hydrat to
ra 12 mot viéc tén nhidu cong sirc trong trudng hop quing phosphat ¢6 ham luong
tap chét cao, dic biét 1a trong truong hop ty 1€ MER 16n hon 10, va cu thé hon khi
ty 1€ nay 16n hon 20 hodc thdm chi 30. Viéc két tinh ban hydrat tré nén kém hiéu
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qué, khién cho cén phai tang tdng axit (P,Os + SO;) dung trong budc chuyén héa
bin dé bl dép cho qua trinh két tinh kém nay. Chéc chin didu nay s& lam ting ham
luong SO; trr do c6 mit trong bun va khién cho axit phosphoric thu duoc bj 13n
nhiéu axit sulfuric.

Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich ctia sang ché nhim phat trién phuong phdp sin xuét axit
phosphoric bing cach phan hity quing phosphat chit lrong kém bing axit sulfuric
dé thu dugc axit phosphoric cé chét lugng cao vai hi€u suét tach P,0O5 ra khoi
quing cao. Phuong phap nay con c6 thé dugc dp dung mot cach dé dang trén thiét
bi théng thudng hién c6 va do d6 khong can phai sir dung cic qué trinh bién dbi tén
kém ma lai kho kiém soat.

Dé giai quyét cac vin dé nay, sang ché d& xut phuong phap sin xuét axit
phosphoric, trong d6 phuwong phap nay bao gbm cic budc:

- - phén huy quéing phosphat trong méi truéng nude bing axit sulfuric & nhiét
do thir nhat nim trong khoang tir 70 dén 90°C @ tao ra bun thir nhit chira cac tinh
thé canxi sulfat dihydrat & dang huyén pha trong pha nuéc c6 tinh axit, trong do6
pha nuéc c6 tinh axit cia bun nay c6 ham lugng P,0Os5 tu do nim trong khoang tir
38 dén 50% khéi lugng va ham luong SO; tr do nhé hon 0,5% va 16n hon 0,05%
khéi luong;

- chuyén hoéa bun thir nhit nay bing cach dun néng dén nhiét d6 16n hon
90°C, véi su hoa tan céc tinh thé canxi sulfat dihydrat va sy tai két tinh canxi sulfat
hoa tan dé thu dugc bun thir hai chira cic tinh thé canxi ban hydrat & huyén phu
trong pha nuéc cé nén axit phosphoric; va

- tach bun th{r hai thanh axit phosphoric ¢6 ham lugng SO; ty do nh6 hon
2% va 16n hon 0,05% khéi lugng, va banh c6 nén canxi sulfat ban hydrat duoc tach
ra.

Phuong phép nay con bao gdm budc bd sung flo vao bun thir nhét véi lugng
nim trong khoang tir 1% dén 5% khédi luong F so véi P,Os co trong quing

phosphat trong khi tién hanh budc phén hiy quéng nay.



21927

Trong don yéu cau cip patent ndy, cin phai hiéu ring axit phosphoric tu do
va ham lugng axit sulfuric tur do dugc tinh theo P,Os tur do va SO; tir do.

Kha bit ngd, nhu s& dugc giai thich dudi ddy, trong phuong phép theo sang,
ché, viéc tién hanh budc phan hily trong céc diéu kién cu thé néu trén da 1am tao ra
bun chira cAc tinh thé dihydrat, trong khi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc k¥ thuit niy mong doi viéc tao ra ban hydrat ndy. Viéc két tinh dihydrat 1a
khong ti wu, céc tinh thé 13 nho, ching c6 cd hat dso nhé hon 20pum. Véi s ¢6 mit
ctia quing phosphat cé ty 1& (AL,O; + Fe,0; + Mg0)/P,0s x 100 hon 10, cu thé hon
16n hon 20, d3c biét 1 khoang 30, cin cha ¥ ring su két tinh ciia thach cao s& trd
thanh mét van dé. Ciing lvu y thém ring sau khi bd sung ngudn flo, thuén lgi néu
~ bd sung mdt cach truc tiép vao thing phan huy quing phosphat, nhung s két tinh

ctia dihydrat bi anh huéng, cac tinh thé khong nhimg tré nén nhé ma con khong

-d6ng nhit. Bun nay s& c6 hé sb loc rét thip va do do s& khong thé dugc khai thac
cdng nghiép trong quy trinh can phai loc né. Tuy nhién, theo sing ché khia canh
" nay 1a khong quan trong do bun thir nhat nay du dinh khong cin phai loc.

Céc diéu kién phan hay 1a sao cho chung tao ra phan trng hau nhu theo hé sb
ty lugng gifta axit sulfuric dugc dua vao va canxi c6 trong quing phosphat, chu yéu
~ duéi dang canxi cacbonat va phosphat. Pha nuéc c¢6 tinh axit ciia bun thir nhit nay
thu dugc tir viéc phan hity khong chira hodc chira rét it axit sulfuric tr do va ham
lugng P,O5 tir do ctia n6 lai kha cao.

C6 loi néu, nhiét 3o phéan huiy c6 thé nim trong khoang tir 70 dén 80°C.

Tét hon 13, ndng d6 P,Os tir do thu dugc tir bude phan hity ¢6 thé nim trong
* khodng tir 40 dén 45% khéi lugng. |

Néng d6 SO; tu do trong pha nudc c6 tinh axit ciia ban thir nhit c6 thé ndm
trong khoang tir 0,1 dén 0,4% khéi lugng.

Sau d6, toan bo bun thir nhét nay dugc truc tiép thuc hi€n buéc chuyén hoa,
trong d6 budc chuyén hoa nay bao gdbm viéc dun néng n6é dén nhiét d6 16n hon
90°C, t6t hon 12 nim trong khoang tir 90 va 105°C. Viéc dun néng nay dugce tién
hanh theo cach da biét d& gy ra viéc hoa tan cac tinh thé thach cao, giai phong
P,0s ddng két tinh ra khoi thach cao trong khi tién hanh budc phan hiy va tai két
tinh canxi sulfat dugi dang ban hydrat.
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Can chu y rang sau khi bd sung ngudn flo, thuan loi néu bd sung mot cach
tryc tiép vao thing dé phan hily quing phosphat, viéc chuyén hoa sau d6 bun thi
nhit dihydrat thanh ban hydrat tr& nén dé dang hon, diéu ndy dugc biéu hién bing
sur giam d6 axit can thiét dbi véi budc chuyén héa nay.

Do vdy, bun thir hai thu dugc theo cich don gidn va dé dang, troﬁg dé6 cac
tinh thé ban hydrat c6 hinh ciu va c6 kich thuéc chung, vi du c6 dsg bing 60pum,
1am cho banh loc ¢ hé sb loc m¥ man.

Bing cach bd sung ngudn flo, c6 thé, tham chi trong didu kién quing
phosphat chira tap chit & mirc cao, dé thu dugc d9 két tinh thich hop ciia ban hydrat
ma khong cin phai b sung axit sulfuric.

Axit thu dugc c¢6 ham lugng SO; tu do cuc ky thép, ¢6 loi néu ndm trong
khoang tir 0,05% dén nhé hon 1% khéi lugng, 1am cho axit phosphoric trd nén cé
- chét luong. Co thé c6 loi néu axit phosphoric thu duge c¢6 ham lugng P,Os5 tu do

nim trong khoang tir 35 dén 45% khéi luong.

MB& ta vit tit cac hinh vé

Fig.1 13 hinh v& dang so d6 khdi minh hoa thiét bi thuc hién phuong phap
theo sang ché mot phuong an dugc ldy 1am vi du.

Fig. 2 1a so d minh hoa cic viing tao ra dihydrat va ban hydrat theo nhiét
do, néng dd P,0s va nc“)ng d6 SO5.

Fig. 3 1a so 46 minh hoa c4c quy trinh khac nhau dugc 4p dung dé tao ra axit
phosphoric bang cach phan hiy bang axit sulfuric.

~ MO ta chi tiét sing ché

Theo mdt phuong 4n ciia sang ché, budce chuyén héa bun thir nhit khong bao
gbm viéc bd sung bét ky axit sulfuric. Tuy nhién, c6 thé dy dinh ring phuong phép
nay bao gdm ca viéc dua axit sulfuric vio bun thir nhit nay trong khi tién hanh
bude chuyén hoa bun thir nhét. Tuy nhién, luong axit sulfuric dugc bb sung cén
phai dugc xdc dinh mdt cach chinh x4c sao cho, sau khi loc bun thir hai, axit
phosphoric thu dugc chira ham lugng SO; tur do nhé hon 2% khéi luong, tét hon 1a
nim trong khoang tir khoang 0,05 dén 1% khéi lugng, cu thé ndm trong khoang tir
0,05 dén ﬁhé hon 1% khéi lugng. Diéu quan trong 14 khéng vuot qua ham luong
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nay dé khéng lam cho axit phosphoric bi 14n axit sulfuric, diéu nay khién cho né
khong thich hop d st dung 1am axit phosphoric va can phai c¢6 budc tach sulfat.

Theo sang ché, ngudn flo dugc hiéu 12 hdn hop bat ky c6 kha ning giai
phéng flo vao bun phan huy. Vi dy, CaF, hodc ngoai ra con la san pham dugc thu
hdi tir dong thai da dugc xir Iy bang flo ¢6 thé dwrge du dinh. C6 thé bd sung dinh
lwong hop chét thu dugc duédi dang san phim tir viéc trung hoa dong thai da dugc
xtr Iy bing flo, dong nay dugc két tia bang hop chét clia canxi nhur canxi cacbonat
ho#c oxit. Chét rin dugc ling gan, va tach ra khoi dong thai nay c6 thé duge dwa
mdt cach truc tiép vao thing phan hiy.

Theo phwong 4n wu tién ciia sang ché, phuong phap niy bao gbm budc phan
hiy trong thiét bj phan tmg thtr nhét, va chuyén bun thir nhét tir thiét bi phan tng
thir nhét dén thibt bi phan tmg thir hai, trong d6 tién hanh buéc chuyén héa dé tao
ra bun tha hai, bude tach duoc tién hanh trén thiét bi loc. Phuong phép nay c6 wu
diém 1a c6 thé dugc dugce st dung trong thiét bi hién c6 dé tao ra axit phosphoric
bing phuong phap phan hiy chuin bang axit sulfuric. Thiét bj phan tmg thr nhat 13
thiét bj phan hiy c6 thiét k& chuln, trong d6 cic diéu kién phan hiy khac nhau
dugc 4p dung. Thiét bi phan g thir hai 1a thiét bi phan ang két tinh c6 thiét ké
chuén. Vi theo sang ché, viéc lam phat trién c4c hat thach cao thu dugc tir qua trinh
phén hiy 1a khéng cin thiét, nén c6 thé sir dung thiét bi phan tng két tinh nay lam
thiét bj phan tmg chuyén héa. Cubi cling, thiét bi loc c6 thiét ké chuén c6 thé dugc
str dung dé loc ban hydrat thay vi thach cao. Thiét b loc c6 thé 1a thiét bi loc thich
hop da bibt bat ky, vi du thiét bi loc bang tai, thiét bi c6 cac 18 loc dugce sip xép
dudi dang vong, khong ké nhimg loai thiét bi khac.

C6 1gi néu, phuong phép theo sang ché duge tién hanh mét cach lién tuc.
Tét hon 1, thoi gian luu trong thiét bj phan tmg thir nhit nim trong khoang tir 2 t&i
4 gidy va thoi gian luu trong thiét bj phan (mg thir hai ndm trong khoang tir 0,5 dén
1,5 gi¢. Thoi gian huu tuong ng véi thoi gian luu trong thiét bi phan tmg phéan huiy
va két tinh ¢6 thiét két chuén.

Cac phuong 4n khéc cia sang ché dugc thé hién trong cac diém yéu ciu bao
ho kém theo.

Céc chi tiét va phuong 4n cu thé khéc cia sang ché s& tré nén d& thiy qua
phan mo ta dudi day, khong lam gidi han pham vi cua sang ché, c6 dua vao cac
hinh v& kém theo.
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Thiét bi dugc minh hoa trén Fig.1 bao gbm thiét bi phan hay 1, trong d6
quing phosphat d dugc nghién c6 ty 16 MER khoang 20-32 dugc dua vao theo
dudng 2 va axit sulfuric dugc dua vao theo duong 3, vi du axit sulfuric ddm dic ¢
ndng d6 nam trong khoang 98-99 % khédi hrong. Vi du, hdn hop chira 52% khéi

lugng CaO va 21% F 14 c6 lgi néu dugc dua vao theo dudng 17 dé dua vao thiét bi

phan tng 1.
Céc diéu kién van hanh duoc &p dung trong thiét bi phan img nay 13 nhu sau:
Nhiét do : 70-80°C
P,Ostw do % : 38-50 % khdi luong
SO; tir do %: : 0,05 % < 0,5 % khbi lugng
Thoi gian luu : 2-4 gio.

Khac véi nhitng gi dugc dy dinh béi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc k¥ thuat nay, thu duge cac tinh thé dihydrat rdt min khong ddng nhét nhung én
dinh.

Thyc vay, nhu c6 thé thiy duge trén Fig.2. So dd minh hoa dugc 14y tir tai
liéu: A.V. Slack, Phosphoric Acid, Vol. 1, PartI, ed. Marcel Dekker Inc., 1968,
New York. Nhiét d6 dugc thé hién trén truc tung dugc biéu dién 1a °C, cac nE“)ng
P,05 va SO; dugc thé hién trén truc hoanh. Céc dudng cong nay minh hoa trang
théi can bang gita dihydrat va ban hydrat. Viing db thi ndm bén duéi cac duong
cong ndy tuong tng véi cac diéu kién @ tao ra dihydrat, ving db thi nim bén trén
cac dudng cong ndy la tuong g véi cac diéu kién dé tao ra ban hydrat. Hinh elip
6 gach chéo minh hoa viing dap tmg dugc cac diu kién wu tién ctia qué trinh phan
hity theo sdng ché. Khac véi nhitng gi dugc thé hién trén db thi ndy, bun én dinh
chira c4c tinh thé dihydrat ma khong phai 14 ban hydrat thu dugc theo sang ché.

Két luan nay c6 thé lai dugc rut ra khi xem xét F ig.3 1ay tir tai lidu: P.
Becker, Phosphates and Phosphoric Acid. 2nd ed., Marcel Dekker Inc., 1989, New
York — Basle. Trén d6 thi ndy, nhiét d6 duoc biéu dién trén truc tung va néng do
P,0s dugc biéu dién trén truc hoanh. O goc dudi bén trai caa dd thi ndy 1a vung tao
ra dihydrat, & goc trén bén phai ciia dd thi nay 1a ving tao ra anhydrit va giira hai
ving ndy 1& ving tao ra ban hydrat. Ving A twong tng véi cac diéu kién cia

phuong phép chudn dé tao ra thach cao. Cac ving B va C, duoc nbi véi nhau bing
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mili tén, v D va E duoc ndi v6i nhau bang miii tén, twong tng véi cac didu kién
ctia hai phuong phdp déu tién tao ra ban hydrat va sau d6 chuyén héa ban hydrat
ndy thanh dihydrat. C4c ving F va G dugc ndi véi nhau bing mii tén minh hoa cac
diéu kién cia phuong phap, trong d6 diu tién 13 budc tao ra dihydrat va sau d6 1a
budc chuyén hoa dihydrat nay thanh ban hydrat.

Hinh elip dugc d4nh ddu bing mot d4u hoa thi dap img duoc cac didu kién
phéan hily theo séng ché va hinh elip dugc danh ddu bing hai d4u hoa thi dugc néi
v6i nhau bing miii tén, dép tng dugc cac didu kién chuyén héa theo sang ché.

Theo hiéu biét chung cua ngudi c¢6 hidu bibt trung binh trong linh vyc k¥
thuét nay, do d6 su tao ra ban hydrat c6 thé dwoc ki vong trong ca hai viing tuong
tmg v&i hai hinh elip nay, ddy khong phai 1a trudng hop nay, va didu nay 12 hoan
toan bit ngd.

Sau do, toan by bun chira thach cao thu dugc trong thiét bi binh phan tng 1
dugc chuyén qua éng dén 6, c6 bd tri phuong tién chuyén da biét trong linh vuc
nay, dén thiét bj phan tmg chuyén héa 7. Trong thiét bi phan {mg nay, cac diéu kién

véan hanh sau dugc ap dung:

Nhiét d6 : 90-105°C

P,0s5 0, : 35-45 % khéi luong

SO; % : 0,1 % - <1,0 % khéi luong
Thoi gian lvu : 0,5-1,5 gio.

Pé dun nong thiét bj phan g ndy, cac phuong phip chung c6 thé duoc ap
dung, vi du dun néng truc tiép, phun hoi nudc vao moéi truong chuyén hoa hodc két
hop ca hai phuong phap ndy. T4t nhién, ngudn nhiét thich hop khac bat ky c6 thé
dugc st dung nhim muc dich ndy. Nho tdc dung gia nhiét, cac tinh thé caa thach
cao tan ra, P,0s dudi dang dong két tinh duoc giai phong va canxi sulfat dugc tai
két tinh duéi dang cac tinh thé ban hydrat twong déi tinh khiét.

Theo phuong phép khac, c6 thé cai thién thém qua trinh chuyén héa thach
cao thanh ban hydrat, dé bd sung vio thiét bj phan tng chuyén hoa 7 mot luong
nhé axit sulfuric bang cach dinh luong. Tuy nhién, lugng nay 1a phai sao cho ham
lugng SO; tw do trong axit thu dugc 1a nhé hon 2% khéi lugng, t6t hon 1a 1%. Axit

thu dugc khong thé bi nhidm tap béi viée bd sung axit sulfuric nay.
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Phuong phép dugc minh hoa bao gdm viéc chuyén bun trong thiét bi binh
phan ttng 7 qua éng dén 9 dén thiét bi loc 10 loai thong thudng.

Trong phé‘m dau cua thiét bi loc, phﬁn dich lgc thu dugce trong 11, 13 axit
phosphoric tao ra va banh loc.

Phuong phap dugc minh hoa bao gdm hai budc rira banh loc. Viée rira 1an
thir hai dugc tién hanh bing dung dich nudc, tét hon 1a nudc, duge cung cip trong
12.

San phdm sau khi rira thu dugc trong 13 1a dung dich nuéc c¢6 ham lugng
axit phosphoric thip duoc sir dung lam dung dich nuéc rira dugc cung cip trong 14
dén bude rira tha nhét. San phém sau khi rira 1an thi nhét nay, thu duogc trong 15, 1a
dung dich nuéc cia axit phosphoric c6 thé duge tai tudn hoan trong 4 dén thiét bi
phan tmg phan hiy 1, qua éng dan tai tudn hoan 16.

So vé&i phuong phép chuin, phuong phap theo sang ché c6 wu didm 1 lam
cai thién hiéu suit tach, cho phép tai két tinh va san xuét axit c6 ham luong P,0s
cao, v6i ham lugng 16n hon 35% khéi lugng, thay vi ndm trong khoang tir 25 dén
30% thu dugc bang phuong phap chuén, va mic du phuong phép st dung quang
nguyén c6 ham hrong tap chit cao. Ban hydrat & dang banh kho cling duoc thu hdi
mot cach d& dang trong cong nghiép. Pic tinh nén ciia n6 13 my man, do su c6 mat
ctia nude hodc hoi 4m, ban hydrat chuyén hoa lai thanh thach cao. Cac cai thién nay
thu dugc mdt cach don gian trong thiét bj hién c6 ma khong gay ra hién tuong dong

-dgc cia chung. Phuong phap nay con cho phép tai tudn hoan chét thai cong nghiép,
ctia dong thai cong nghiép da dugc xir Iy bing flo, ma con tach nhém chire clo ra
khéi né, ddy 13 uu diém ciia phuong phap nay.

- Phuong phép theo sang ché s& dugc md ta mot cach chi tiét hon & duéi day
qua cic phuong 4n thuc hién dugc 14y lam vi du ma khong 1am gidi han pham vi

cua sang che.

Vi du thyre hién sing ché
Vidul

Viéc san xuét thir nghiém dugc tién hanh bang quing phosphat cua Central
Asia chira 17% P,0s, 29% Ca0, 2% F, 34,7% SiO,, vA MER bang 32.
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Mirc d6 phan bd ¢ hat ciia quing da dugc nghién 13 gin véi muc do phéan
b6 ¢ hat thuong duoc sir dung trong nha mdy san xuét axit phosphoric (99,8%
dudi 500pum, 60% dudi 150um va 40% dudi 75um).

Hai truong hop can dugc phan biét 1a:

a) trong thung phén hity, phosphat dugc dua vao ma khéng cin ngudn
flo bén ngoai bat ky,

b) trong thing phin hity, hdn hop chita phosphat véi ngudn flo bén
ngoai (c6 loi néu thu duoc tir viéc thu hdi dong thai cong nghi¢p di dugc x1 ly)
duoc dua vao dé tao diéu kién thuan loi cho qué trinh chuyén hoéa dihydrat-ban
hydrat.

a) Phosphat dugc dua vao thiét bi phan g phan hiy véi thé tich bing 30 lit
“bang vit tai nap liéu va nang suét (3,2kg/gid) duge kiém soat bing hé théng kiém
soat khéi lugng. Hai bom dinh lugng bom axit sulfuric (1,1kg/gio) va axit dugc tai

tudn hoan tir qué trinh rira banh loc thu duoc tir bun chira ban hydrat (12kg/gi0).

Viéc phén hity phosphat bang axit sulfuric dugc tién hanh trong cac didu

kién sau:
ham luong P,Os  :  39,1% khéi lugng
SO; du : 0,46% khdi luong
Nhiét d6 : 80°C

Ham lugng chdtrdn :  32% khéi lugng

Tc dd dong chay ra ctia bin quing phan huy 1 khoang 11 1/gi¢. Do d9, thoi
gian luu trung binh trong thiét bj phan tmg phén huy (dugc tinh ton 1a ty 1€ gilta
thé tich cia thiét bi binh phan tmg va téc d6 dong chay ra cta bun dihydrat) la
khoang 30 /11 V/gi&r = 2,7 gid. Trong cac diéu kién nay, bun dn dinh chira cac tinh
thé dihydrat c6 kich thuéc nhé (dsp nhé hon 20pm) thu dugc, véi s phan bd c& hat
cling mot kiéu. Ching 13 cac tinh thé phén 16n & dang phén 1ap, nhung cling dugc
quan sét thiy cac tinh thé dang chir thap va dang sao. C4c tinh thé nay, c6 kha nang
loc kém, khong loc dugc bang phurong phép thong thudng.

Sau do, huyén phu déc chira thach cao thu dugc trong khi tién hanh budc thi
nhét nay dugc dun néng dén 101°C trong thiét bi binh phan tmg thtr hai c6 dung
tich 15 lit. Viéc bd sung 1n thir hai axit sulfuric (khoang 892 g/gi®) duoc tién hanh
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@& c6 thé 1am, véi sy c6 mit luong 16n cac tap chit trong bun phan hiy, chuyén hoa
" c4c tinh thé thach cao thanh ban hydrat. Him Iugng SO; tir do c4n thiét déi voi qua
trinh chuyén hoéa nay 1a 7% khéi lugng. Chi trong cac diéu kién SO; dic biét nay,
né ¢ dic trung & chd, "téng axit" (% P,051t% SO3) b?mg 45% khdi lugng, cé thé
thu dugc qua trinh tai két tinh thach cao thanh ban hydrat nhu vdy.

Thu dugce céc tinh thé c¢6 dang hinh cau va c6 dic trung & chd dsp = 42 pum.

Axit phosphoric thu durge dugc san xuit nhu vy chira 38% khéi luong P,0s
va 7% khéi lugng tu do SO3. Néu phuong phap van hanh nhu vy dugce sir dung, s€

can co6 budc tach sulfat ra khoi axit, di€u ma can dugc tranh theo sang ché nay.

b) Trong trudng hop thir hai, cic thong sd van hanh 14 twong tr vé6i trudng
* hop trude, nhung hdn hop chira phosphat véi 10% khéi lugng (so v6i P,Os) cia san
phim dugc thu hdi tir dong thai céng nghiép da dugc xir Iy bang flo (trong duong
Vv6i 5% khéi lugng F) dugc dura vao thing phan hily. Qu4 trinh chuyén héa dihydrat
— ban hydrat 5 rang 1a dé dang hon va, & cling nhiét d6 101°C, thi dat dugc "tong
axit" (% P,05+% SO;) bing 38% khéi lugng, didu nay cho phép c6 dugc ham
Tuong SO; trong axit phosphoric thu dugc nhé hon 2% khéi lugng. Trong cac diéu
kién nay, phuong phép theo sang ché c6 thé dugc ap dung.

Axit phosphoric thu dugc chira 36,2% khéi lugng P,O5 va 1,8% khdi lugng
tur do SO;. Béanh loc ban hydrat thu dugc chita P,Os vé6i tdng ham luong 0,54%
khdi lugng turong tmg véi tdng higu suét tach P,Os (phin hiy va loc) bing 97,8%
khéi Irong. Ham lugng nudc tu do ciia ban hydrat & dang banh 13 22,9%. Luogng
nud6ce két tinh 12 6,4%, 1a gia tri dién hinh d6i voi ban hydrat, va thuc té nhidu xa tia

X di xac nhan ring day 12 ban hydrat.

Vidu?2

Bin dugc tao ra véi canxi sulfat va axit phosphoric chuin d6 theo khédi
lugng 1a 4,16% P,0s, 0,4% SOs, 0,24% Al,O;, va 0,99% F thu duogc b%mg cach
phén hiy phosphat North African.

N6 6n dinh, it nhit trong thoi gian 8 gio, dudi dang dihydrat khi nhiét d6 1a
78°C.
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Tiép theo, axit sulfuric duoc bd sung & cac bude 1a 0,2%. Khi ham lugng
SO; trong pha 16ng 13 0,6%, ca hai pha (dihydrat va ban hydrat) 14 én dinh va cing
t6n tai. Khi ham lugng SO; trong pha 16ng 12 0,8% SOs, qua trinh chuyén héa thanh
ban hydrat 14 hoan toan, pha ban hydrat 13 dang én dinh l4u dai. Qua trinh chuyén
héa dugc khing dinh bing cach quan sét cac tinh thé dudi kinh hién vi, bing cach
do nudc két tinh (6,18%) va nhidu xa tia X (XRD).

Cén phai hiéu ring sang ché khong chi gidi han & cac phuong an da dugc
md ta trén ddy va nhiéu phuong 4n cai bién c6 thé duoc tao ra vin ndm trong pham

vi cia céc di€ém yé€u cau bao h kem theo.
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YEU CAUBAO HQ

1. Phuong phép san xuét axit phosphoric, trong d6 phuong phép nay bao gém cac
budc:

- phén hily quing phosphat trong mdi trudng nudce biang axit sulfuric & nhiét
* d0 thar nhit ndm trong khoang tir 70 dén 90°C, d8 tao ra bun thtr nhit chira c4c tinh
thé canxi sulfat dihydrat & dang huyén phd trong pha nudc c6 tinh axit, trong d6
pha nudc c6 tinh axit cia bun nay c¢6 ham lugng P,0s tr do nim trong khoang tir
38 dén 50% khdi luong va ham lugng SO; tu do nhoé hon 0,5% va 16n hon 0,05%
khéi luong;

- chuyén héa bun thir nhét nay bing cach dun néng dén nhiét @ 16n hon
90°C, v6i sur hoa tan cac tinh thé canxi sulfat dihydrat va su tai két tinh canxi sulfat
hoa tan dé thu dugc bun thir hai chira céc tinh thé canxi sulfat ban hydrat & dang
huyén phi trong pha nu6c ¢6 nén axit phosphoric: va

- tach bun tht hai thanh axit phosphoric ¢6 ham lugng SO; ty do nhd hon
2% va 1ém hon 0,05% khdi luong, va banh c6 nén canxi sulfat ban hydrat dugc tach
ra,

khac biét & chd, phuong phép niy con bao gdm budc bd sung ngudn flo véi
luong nam trong khoang tir 1% dén 5% khéi lugng F so véi P,Os c6 trong quing

phosphat trong khi tién hanh budc phan hiy quing nay.

2. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, quang phosphat c6 ty 18 khéi lugng
(A1203 + F€203 + MgO)/P205 x 100 16n hon 10.

3. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 2, khéc biét & chd,
ngudn flo 12 hop chét chira flo ma c6 thé giai phoéng flo trong bun phéan huy.

4. Phuong phép theo diém 3, khac biét & chd, ngudn flo néu trén 13 san phim dugc

thu hdi tir dong thai da dugc xir 1y bang flo, trong d6 san phdm nay thu duoc bing

-15-



21927

cach trung hoa va két tiia dong thai da dugc xir 1y bing flo nay bang hop chit cua

canxi, thanh ph?m két ta thu duge dugc dua vao bun néu trén.

- 5. Phuong phép theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 4, khéc biét & chd,
phuong phap ndy con bao gdbm budc dira axit sulfuric vao ban thi nhét trong khi

tién hanh budc chuyén hoéa bun thir nhit nay.

6. Phuong phap theo diém bit ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd,

budc chuyén hoa bun thir nhit khong bao gdm bude bd sung axit sulfuric bét ky.

7. Phuong phap theo diém bit ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, khac biét & ch,
phuong phép niy bao gdm budc phan huy trong thiét bi phan tng thir nhét va
-chuyén héa bun thtr nhit nay thu dugc tir thiét bi phan img thir nhét trong thiét bi
~phén tng thir hai dé thu dugc bun thir hai, va budc tach duge tién hanh trén thiét bi

loc.

8. Phuong phap theo diém 7, khac biét & chd, viéc dun néng duge tién hanh bang
cach dun néng thiét bi phan tng thir hai, bang cach phun hoi nudce vao bun thir hai

hoic bang ddng thdi ca hai cich nay.

9. Phuong phép theo diém 7 hoic 8, khac biét & chd, thoi gian luu trong thiét b
phan g thir nhit nim trong khoang tir 2 dén 4 gi&r va thoi gian luu trong thiét bi
* phan tmg thir hai ndm trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gio.

10. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 9, khac biét & chd,
axit phosphoric thu duge c6 ham lugng P,Os nim trong khoang tir 35 dén 45% khéi

lugng.

11. Phuong phéap theo diém bét ky trong s céc diém tir 1 dén 10, khac biét & chd
phuong phép nay duoc tién hanh mét cach lién tuc.
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