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I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft, Frankfurt na Majni.
Postupak za tvoridbu fosforne kiseline i vodika.

Prijava od 3. aprila 1925,

VaZi 1. novembra 1925.

Pravo prvenstva od 15, aprila 1924, (Svedska).

Veé¢ se je predlagalo, da se tvori fosforna
kiselina redukcijom vodika s elementarnim
fosforom u plinovitom stanju, a kod visoke tem-
perature, pri ¢em se fosfor od kisika iz vo-
de vz razvijanje vodika oksidira, koji se na-
kon razlucenja fosforne kiseline dobiva u prak-
ticno cistoj formi. Predlagalo se je i to, da
se radi olakSanja spomenute reakcije upotrije-
be stanoviti metali ili njihovi oksidi kao ka-
talizatori kod spomenute reakcije, usljed cega
se ona dade provesti kod niZe temperature,
odn. ve¢om brzinom, Obi¢no se recena reak-
cija izvada uporabom plinovitoga fosfora, koji
se dobiva kod redukcije materijala, koji sa-
drze fosfora, sa uglijenom u elektricnim pe-
¢ima.

Nazo¢ni se pronalazak odnosi na novi po-
stupak za dobivanje fosforne kiseline iz fos-
fora uz dobivanje ¢istoga vodika kao nuzpro-
izvoda, pa se u bitnosti sastoji u tom, da se
fosfid kovine, koja se dade reducirati pomocu
vodika, dovede kod visoke temperature u re-
akciju s vodom odn. vodenom parom. Odno-
sni se kovinski fosfid dade izraditi redukci-
jom materijala, koji sadrZi fosfata, s ugljenom
u elektriénoj ili inoj prikladnoj reakcionoj
peéi uz dodavanje odnospe kovine, odn. nje-
noga oksida, pri ¢em se metalni fosfid dobi-
va kao taljevina, koja se ispusti iz pedi i on-
da sa primjereno ugrijanom vodenom parom,
n. pr. u konverteru, dovedu do reakcije; ili
se fosfid dade izraditi tako, da se iz reduk-
cione peéi za materijal, koji sadri fosfora,
odvodi mjeSavina ugljicnog oksida i fosfora
u dotikv s odnosnom kovinom a kod pri-
kladne temperature, pri ¢em se fosfor apsor-

bira uz stvarenje kovinskoga fosfida, koji se
onda dovada u reakciju s primjereno ugrija-
nom vodenom parom. Kod reakcije izmedu
kovinskoga fosfida i vodene pare istjera se
fosfor u oksidiranoj formi u glavnom kao
fosforni pentoksid, pomijeSan sa slobodnim
vodikom. Prije sa fosforom vezana kovina
razlucuje se ili prelazi u oksid vz oslobode-
nje odgovarajuce koli¢ine vodika iz vodene
pare i dade se onda opet upotrebiti kao do-
metak u redukcionoj peci ili za apsorpciju
nove koli¢ine fosfora, pri ¢em se u potonjem
slu¢uju mora najprije izreducirati kovina, ako
se je za postupanja s vodenom parom na
metalni fosfid prevela u oksid. Proces se da-
kle dade bez prekida nastavljati bez bitnoga
gubitka na kovini.

Nije potrebno, da se za pretvorenje kovin-
skog fosfida u anhidrit fosforne kiseline upo-
trebi iskljuCivo voda, nego se pronalazak od-
nosi i na slu¢aj, kada se jedan dio potrebno-
ga kisika privada kao slobodni kisik n. pr.
iz zraka. U tom se slu¢aju moZe ili prvo po-
mijeSati vodena para sa zrakom u Zelienim
razmjerima prije nego S$to se dovedu u do-
ticaj s kovinskim fosfidom ili se pako mo-
Ze najprije odozdola privesti voda odn.
vodena para i onda zrak ili obratno. Ovako
regulirana dovodnja zraka moZe se upotrije-
biti, ili kada se Zeli dobiti vodik sa stanovi-
tom sadrZinom dusika ili kada je to potreb-
no za podrZavanje Zeljene temperature. .

Kod redukcije fosfata tvoreni uglji¢ni oksid
dade se upotrijebiti za grijanje materijala, za
proizvodnju vodene pare ili njeno pregrijava-
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Kovine, koje dolaze uobzir kod izradbe
nazofnog pronalaska, jesu iz osme grupe pe-
riodi¢noga sistema Fe, Ni, Co, Ru, Rh, Pd,
Os, Ir i Pt, iz sedme grupe Mn, iz Seste gru-
pe Cr, Mo, W i U iz prve grupe Cu, Ag.i
Au. Vise od ovih kovina ali imade samo te-
oretski interes.

Na priloZenom su nacrtu prikazani na fig.
1 —3 aparati za izvedbu od tri razne forme
izradbe pronalaska.

Na fig. 1 prikazuje A elektricnu redukei-
jonu pe¢, u koju se metne sirovi fosfat, u-
gljen, kremi¢na kiselina i jedna Kkovina ili
oksid kovine, koja se dade reducirati pomo-
¢u vodika, n. pr. bakar u formi kovine ili
oksidske bakrene rudace. Kod pogona se peci
surovi fosfat reducira i iz fosfata izreducira-
ni fosfor spoji se neposredno s nazo¢nom
kovinom u kovinski fosfid, koji se u rastaljenoj
formi sabere ispod nastale zgure, koja se u glav-
nom sastoji iz kalcijskoga silikata. Pe¢ A

providena je sa elektrodama B rupom za iz--

lazak zgure C, odvod za plin D i cijevi E,
kroz koju se u peci nastali fosfid dade peri-
odicki ispustiti u konverter F. Kada se je
konverter do potrebne visine napunio s ta-
ljenim kovinskim fosfidom, upije se u njega
vodena para odn. vodena para, pomijeSana
sa neznatnom koli¢inom zraka, kroz cijev G
usljed c¢ega se fosfor iz kovinskoga fosfida
oksidira u fosforni pentoksid, koji se raspline
dok se kovina istovremeno izreducira i vo-
dena para rastvara, tako da se dobiva slo-
bodni vodik. Temperaturu u konverteru treba
podrZavati tako visokom, da se u njemu sa-
drzana izreducirana kovina kod dokonéanja
reakcije drZi u tekuéem stanju i da se moZe
ispudtati kroz cijev N. Regulacija temperatu-
re moZe se obaviti regulacijom pregrijavanja
privedene vodene pare i kod eventualne dovod-
nje zraka regulacijom privedene koli¢ine zra-
ka Nastali anhidrid fosforne kiseline i vodik
odvode se kroz cijev H u hladnik ili u par-
ni kotao K i odvod iz njega u sistem za se-
pariranje L gdie se anhidrid fosforne kiseline
poznatim nacinom razlu¢i, n. pr. apsorpcijom
u vodi. lza razlu¢be anhidrita fosforne kise-
line preostali vodik, koji se dobiva u ¢istom
stanju eventualno pomijesan s malom koli¢i-
nom dudika, da se iskoristiti za razne svrhe,
n. pr za tvoridbu sintetitcnog amonijaka.
Kod forme izvedbe, prikazare na na fig.
2, treba u redukcionu pe¢ A umetnuti sirovi
fosfat, kremi¢nu kiselinu i vgljen bez dodat-
ka kovine ili oksida kovine, pa se usled toga
n njoj obavlja samo redukcija sirovog fosfa-
ta, koja daje mjeSavinu elementarnog fosfora
u obliku plina i vgljicnog oksida, koja se
mjesavina kroz cijev D odvodi u klijetku F,,
koja je napunjena s komadima kovine, n. pr.
bakra, a podrZava se na temperaturi iznad

400 stupnjeva C. U ovoj se klijetci apsorhi-
ra fosfor vz stvaranja kovinskogza fosfida, dok
se preostali ugljiéni oksid odvada kroz cijev
M i onda iskoriscuje za proizvodnju pare, pred-
grijavanjie materijala i (. d. Kada je bakar u
klijetci F, apsorbirao odgovarajuéu koli¢inu
fosfora, preloZi se struja plina iz peéi u dru-
gu apsorpcionu klijetku F,, a u klijetku F,
uvodi se kroz cijev G pregrijana para. Usled
toga se kovinski fosfid reducira u kovinu i
podjedno se vodena para rastvara, Nastali pli-
noviti reakcioni produkti, koji se sastoje iz
fosfornog pentoksida i vodika, odvadaju se
kroz cijev H u hladnik ili parni kotao K i
u sistem za separiranje L, gdie se anhidrid
fosforne kiseline kondenzira i poznutim naéi-
nom izlu¢uje. Buduéi da se klijetke F, i F,
upotrebljuju opisanim nadinom izmeni¢no za
apsorpciju fosfora pomocu kovine u krutom
obliku i za redukciju kovinskog fosfida po-
mocu vodene pare, dade se proces bespreki-
dno provadati,

Kod forme izvedbe prema fig. 3 upotreb-
ljuje se elektricna pec¢ jednako kao kod fig,
2 samo za redukciju sirovog fosfata, dok se
apsorpcija iz redukcijone peci izaSlog plino-
vitog fosfora zbiva u klijetci F, koja sadrzi
rastaljenu kovinu, n. pr. ristaljeni bakar. Kroz
razdjelnu stijenu O, koja od stropa klijetke
ulazi u rastaljenu kovinu, dijeli se plinskiprostor
klijetke u dva odjela g, i g., koji medsobom
nijesu ni u kakovoj vezi. U cijevnom vodn
D predvideni ventilator sluZi za utiskavanje
pe¢i A dolaze¢ih plinova u fino razdijelienoj
formi ispod povrdine kovine u odjelu g,, ra-
di djelotvorne apsorpcije. Uglji¢ni oksid ostav-
vlja dio g, kroz cijev M, pa se shodnim naci-
nom iskoris¢uje. Kada plinovi prolaze kroz
rastalijenu  koviou, meCu ju u kruZno giba-
nje tako, da se nastali fosfid djelomice pre-
vodi u drugi odio g,. U ovu se upuhava pre-
grijana vodena para kroz cijev G, usljed ce-
ga se kovinski fosfid reducira u kovinu, ko-
ja se usljed cirkulacije dovodi natrag u odio
g,, gdje apsorbira nove kolitine fosfora, dok
se istjerani fosforni pentoksid skupa sa kod
redukcije razvijenim vodikom, odvodi kroz
cijevni vod H u hladnik ili parni kotao K i
onda u sistem za separiranje L, gdje se an-
hidrid fosforne kiseline poznatim nacinom
razluCuje. ;

Kada se kovinski fosfid proizvada nepos-
redno u reduckijonoj peéi, onda naravno da
nije potrebno, da se neposredno iza ispusta-
nja, jo§ dok je fosfid u taljenom stanju, izve-
de redukcija s vodenom parom, veé¢ se moZe
taljevina ispustiti i iza ili za vremena skrut-
njenja rastaviti kovinski fosfid u komade,
koji se onda reduciraju pomoc¢u vodene pare.
Kada se kovinski fosfid proizvada izvan re-
dukcione peci od plina sa fosfornom sadrzi-
nom, koji dolazi iz obi¢ne redukcione peci



za materijal sa fosfatom, onda se i fostoro-
vodik, koji prati plin, rastvori po kovini, ko-
ja se nalazi na visokoj temperaturi, pri ¢em
razvijani vodik izlazi skupa sa ugljicnim ok-
sidom. Stoga ne treba da nastane gubitak
fosfora usljed toga Sto se kod redukcije fos-
fata mozda stvorio fosforovodik.

Patentni zahtjevi:

1. Postupak za tvoridbu fosforne kiseline
i vodika naznacen tim, $to se fosfid metala,
koji se dade reducirati pomoc¢u vodika, kod
visoke temperature dovodi u reakciju s vo-
dom odn. vodenom parom, a do potrebe s
prora¢unanim dodatkom slobodnog kisika, n.
pr u obliku zratnoga kisika, pri ¢em se fos-
forna sadrzina fosfida u glavnom istjera kao
fosforni pentoksid i ujedno oslobada iz vode
vodik.

2. Postupak prema zahtjevu 1, naznacen
tim, Sto se materijal, koji sadrZi fosfata i ko-
vina, koja se dade reducirati pomo¢u vodika,
odn. oksid takove kovine skupa rastale u re-
dukcionoj peci, iza cega se dobiveni kovin-
ski fosfid ispusti i onda s vodom odn. vode-
nom parom, do potrebe s proracunatim do-
datkom slobodnoga &isika postupa pri viso-
koj temperaturi tako, da se iz fosfida istjera
fosfor glavnom kao fosforni pentoksid, dok
se iz vode razvija vodik.

3. Postupak prema zahtjevu 1, naznacen
tim, Sto se mjeSavina plina, koja izlazi iz o-
bi¢ne redukcione peci za sirovi fosfat, dovo-
di u doticaj s kovinom, koja se dade redu-
cirati pomocu vodika, tako da se fosfor ap-
sorbira uz stvaranje kovinskoga fosfida, nakon

cega se fosfor iz kovinskog fosfida istjera
postupanjem na fosfid sa vodom odn. vode-
nom parom, do potrebe s proracunatim do-
datkom slobodnoga kisika, a pri visokoj tem-
peraturi.

4. Postupak prema zahtjevima 1 i 3, na-
znacen tim, Sto se mjesSavina plina, koja izla-
zi iz obi¢ne redukcione peci za sirovi fosfor,
dovodi u doticaj s taljenom kovinom, koja
se dade reducirati pomocu vodika, a drZise u
cirknlaciji u klijetki, razdijeljenoj u dva odje-
la, pri ¢em se mjeSavina sa fosforom uvada
u kovinu u jednom odjelu, dok se shodno
pregrijana para, do potrebe s proracunanim
dodatkom slobodnoga kisika, uvodi u kovinu
u drugom odjelu.

5. Postupak prema zahtjevima 1—4. na-
znacen tim, §to se za vezanje fosfora i na-
kon toga slijedece istjeranje kao fosforni pent-

" oksid uzima kovina iz osme grupe periodic-

noga sistema.

6. Postupak prema zahtjevima 1—4, nazna-
cen tim, da se za vezanje fosfora i nakon
toga slijedece istjeranje kao fosforni pentok-
sid uzima kovina iz sedme grupe periodi¢no-
ga sistema,

7. Postupak prema zahtjevima 1—4, nazna-
¢en tim, da se za vezanje fosfora i nakon
toga slijedece istjeranje kao fosforni pentok-
sid uzima kovina iz Seste grupe peridicnog
sistema.

8. Postupak prema zahtjevima 1—4, nazna-
¢en tim, da se za vezanje fosfora i nakon
toga slijedece istjeranje kao fosforni pentok-
sid uzima plemenita ili poluplemenita kovina
iz prve grupe periodi¢nog sistema.
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