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A method for the synthesis of potassium polyphosphates based on
a reaction mixt. contg. K,CO, and KOH was developed. The limiting
molar concns. of the reagents were detd., make it possible to obtain
polyphosphates that meet the qual. requirements for food additives
while maintaining a short thermal transformation time.
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Opracowano metode syntezy polifosforanéw potasu opartg na mie-
szaninie reakcyjnej zawierajacej weglan oraz wodorotlenek potasu.
Wyznaczono graniczne stezenia molowe reagentéw, ktore pozwalaja
otrzymac polifosforany spetniajace wymogi jakosciowe dodatkdéw
spozywczych przy jednoczesnym zapewnieniu krotkiego czasu prze-
miany termiczne;j.

Stowa kluczowe: kwas fosforowy(V), wodorotlenek potasu, weglan
potasu, difosforan tetrapotasu, trifosforan pentapotasu

Polifosforany potasu znajduja szerokie zastosowanie
w przemysle spozywezym, w ktorym petnia funkcje emul-
gujace, stabilizujace oraz chelatujace. Dostepna literatura
techniczna opisuje metody syntezy bazujace przede wszyst-
kim na ok. 50-proc. roztworze wodnym wodorotlenku pota-
su i kwasie fosforowym(V) o stezeniu 75%", brak jest nato-
miast badan (technologiczno-procesowych) dotyczacych
mozliwosci zastgpienia KOH przez K,CO,. Weglan potasu
jest trudniejszy w syntezie, ale moze by¢ wykorzystany ze
wzgledu na zmienno$¢ i niestabilnos¢ ,,rynku potasowego”.
Synteza polifosforandw wykorzystujgca KOH oraz roztwor
H,PO, z technologicznego punktu widzenia jest najtatwiej-
sza do realizacji, nie wystepuja problemy z mieszaniem
reagentOw oraz tworzeniem piany w reaktorze na skutek
akumulacji ditlenku wegla. Podstawowa wada opisanych

metod jest znaczne ograniczenie dostepnej puli stosowa-
nych surowcow. W odpowiedzi na rosngce zapotrzebowa-
nie na te substancje, szczegolnie w kontekscie problemow
z globalnym fancuchem dostaw surowcow i zmniejszania
zawartosci sodu w produktach spozywezych oraz zwigk-
szonej $wiadomosci konsumenckiej o ich wptywie na zdro-
wie, przemyst ten staje przed wyzwaniem opracowania
efektywnych i ekonomicznie optacalnych metod produkecji
polifosforanéw potasu?. Szczegdtowe wymagania doty-
czace jakosci zawarte sa w rozporzadzeniu UE® dotycza-
cym dopuszczalnych dodatkéw do zywnosci. Kluczowy
nacisk ktadziony jest na zawartos¢ gldwnego sktadnika
polikondensacji, czyli min. 95% difosforanu tetrapotasu dla
dodatku do zywnosci E450(v) oraz min. 85% trifosforanu
pentapotasu dla dodatku E451(ii)*.
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Celem pracy byta optymalizacja proceséw przemiany
ortofosforanéw do polifosforanow potasu, z uwzglednie-
niem kluczowych parametrow, takich jak dobor odpowied-
niego stosunku molowego K,O/P,0O; roztworu bazowego
poddanego nastepnie procesowi kalcynacji przeprowadzo-
nemu w czasie ponizej 30 min. Optymalizacja tych parame-
trow ma na celu uzyskanie produktéw o wysokiej jakosci,
spetniajacych wymagania dla dodatkéw do zywnosci przy
jednoczesnym zwigkszeniu efektywnosci ekonomicznej
procesu oraz zwigkszeniu stabilnosci dostepnosci surow-
cow, dzieki zastosowaniu w procesie technologicznym
réwniez surowcow weglanowych®.

Przedstawione badania stanowia czes$¢ cyklu publikacji
wchodzacych w skfad doktoratu wdrozeniowego (ed. V)
i maja na celu przyczynienie si¢ do rozwoju sektora che-
micznego w zakresie dodatkéw spozywczych. Badania te
odgrywaja szczegodlnie istotna role w stabilizacji ciaglo-
Sci produkceji, umozliwiajac synteze fosforanéw potasu
z dwdch niezaleznych zrédet K,O.

Czes¢ doswiadczalna

Surowce

Jako surowce zastosowano materiaty dostepne handlowo
na rynku. Miato to na celu jak najwierniejsze odwzoro-
wanie przemystowego charakteru prowadzonych prac.
Podstawowym surowcem fosforonosnym (P,0O,) wyko-
rzystanym do badan byt kwas fosforowy(V) (H,PO,)
o stezeniu 75% mas. oraz 85% mas., jakosci spozywczej,
otrzymywany w zaktadach Alventa SA. Jako zrodto potasu
(K,0) stosowano wodorotlenek potasu w postaci ptatkow
o zawarto$ci 90% mas. KOH oraz weglan potasu kalcyno-
wany, granulowany o zawartosci min. 99% mas. K,CO,.

Metodyka badan

Podstawowym parametrem, ktéry determinuje zasto-
sowanie roztworu procesowego jest wspotczynnik TM,
czyli parametr okreslajagcy stosunek molowy K,O/P,O..
Dla difosforanu tetrapotasu wtasciwy TM wynosi 2,00,
natomiast dla trifosforanu pentapotasu 1,67. Oznaczano go
poprzez miareczkowanie rozcienczonego roztworu reak-
cyjnego wodorotlenkiem sodu oraz kwasem solnym wobec
odpowiednich wskaznikdw.

Zawartos¢ fosforu (P,0,) oznaczono metodg grawime-
tryczng z zastosowaniem odczynnika chinolinowo-molib-
denowego zgodnie z normg®. W odpowiednio zmineralizo-
wanej probee fosfor wigzany jest za pomoca odczynnika do

Mgr Marcin CHOLEWA w roku 2008 ukonczyt studia | stopnia
z zakresu informatyki w zarzadzaniu w Wyzszej Szkole Ekonomii
i Informatyki w Krakowie, a w 2010 r. studia Il stopnia z zakresu
finanséw i rachunkowosci na Uniwersytecie Ekonomicznym
w Krakowie. Jest petnomocnikiem Zarzadu ds. ESG w firmie
Alventa SA. Specjalno$¢ - ESG, $lad weglowy, dekarbonizacja,
energetyka, OZE, fundusze unijne.

stracania, a otrzymany osad oddzielany za pomoca filtracji,
suszony do stalej masy. Na tej podstawie obliczano zawar-
tos¢ P,O..

W podobny spos6b oznaczono zawartos¢ potasu (K,0)
(cho¢ nie jest ona wyspecyfikowana w rozporzadzeniu).
Mineralizat doprowadzono do odpowiedniego pH, doda-
no formaldehyd, a nastepnie odczynnik stracajacy STPB
(tetrafenyloboran sodu). Osad oddzielono za pomoca fil-
tracji, suszono do stalej masy i na tej podstawie obliczono
zawartos¢ K O.

Zanieczyszczenia (zardwno w surowcach, jak i produk-
tach) oznaczono za pomocg techniki ICP-OES (inductively
coupled plasma optical emission spectroscopy). Zawartos$¢
badanego pierwiastka oznaczono poprzez pordéwnanie
intensywnosci probki przy danej dtugosci fali (charaktery-
stycznej dla kazdego pierwiastka) z intensywnoscia krzywej
kalibracyjnej otrzymanej uprzednio przy wykorzystaniu
certyfikowanych roztworéw wzorcowych.

Glowny sktadnik (difosforan tetrapotasu) oznaczono,
uzywajac chromatografu cieczowego DIONEX z kolumna
jonowymienng i detektorem fotometrycznym.

Wartos¢ pH oznaczono przez bezposredni pomiar odpo-
wiednio przygotowanego roztworu za pomoca pehametru
ze skalibrowana elektrodg. Wszystkie powyzsze metody
i dopuszczalne zakresy wymienione sa w rozporzadzeniu
UEY.

Ubytek masy oraz efekty cieplne oznaczono za pomoca
analizatora termograwimetrycznego (TGA) Mettler Toledo.
Niewielka ilos¢ probki wprowadzano do tygielka, a nastep-
nie umieszczano w piecu i ogrzewano w atmosferze argonu
w zakresie temp. 298-748 K, z szybkoscia ogrzewania
15 K/min. Temperatura poczatkowa i koncowa procesu
kalcynacji zostata okreslona za pomocg metody TGA-DSC,
uwzgledniajac wplyw stosunku molowego K,O/P,0>7.

Rozktad ziarnowy probek oznaczono, za pomocg dyfrak-
tometru laserowego HELOS z podajnikiem wibracyjnym.
Pomiar polegat na oszacowaniu rozmiardw poszczegdlnych
czastek zawartych w probie na podstawie kata ugiecia spoj-
nej wigzki swiatta emitowanego przez laser i statystycznym
opisie calej populacji zmierzonych czastek. Nie wymagat
przygotowania probki, a jedynie doktadnego usrednienia.

Strukture powierzchni obrazowano za pomocg skaningo-
wego mikroskopu elektronowego (SEM) z wykorzystaniem
aparatu JEOL JSM-7800F.

Badania laboratoryjne

W ramach badan laboratoryjnych przeprowadzono syn-
tezy polifosforanéw potasu na bazie 75-proc. i 85-proc.
kwasu fosforowego(V) produkcji Alventa SA, kalcynowa-
nego weglanu potasu oraz wodorotlenku potasu w postaci
platkow o zawartosci 90% gtownego sktadnika. Pierwszym
etapem byta synteza potproduktow, ortofosforanu(V) dipo-
tasu o TM = 2,00, mieszaniny ortofosforanu(V) monopotasu
oraz dipotasu o TM = 1,67. Wymienione zwiazki otrzymano
w postaci poreakcyjnych roztworéw bazowych. Kolejnym
krokiem bylto suszenie roztworow oraz kalcynacja
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Table. Analysis of trace contaminants in the obtained samples of potassium phosphates

Tabela. Analiza zanieczyszczen $ladowych w otrzymanych prébkach fosforanéw potasu

ICP-OES, | Probka 1 (H,PO, | Probka2 (H,PO, | Probka3 (H,PO, | Probka 4 (H,PO,
ppm 85% + KOH) 75% + KOH) 75% + K,CO,) | 85% +K,CO,)

As 0.504 0.308 0.258 0.288

Cd <0,06 <0,06 <0,06 <0,06

Pb <0.30 <0.30 <0.30 <0.30

Cr 0.562 0.610 2,46 2,44

Fe 7.34 24,1 29.4 4,65

Mn <0,40 <0.40 <040 <040

Zn 0472 <0,40 <0,40 <0.40

Al 46,4 40.8 163 162

Ca 14.5 21.1 17,5 9,54

Cu <0,40 <0,40 <0,40 <0,40

Mg 10.2 195 185 8.20

Ni 1.41 139 0,490 <0,40

ortofosforanow (temp. do 460°C, 30 min) celem otrzymania
odpowiednio difosforanu tetrapotasu (na bazie TM = 2,00)
oraz trifosforanu pentapotasu (na bazie TM = 1,67). Syntezy
prowadzono zarowno bezposrednio z weglanu potasu, jak
i wodorotlenku potasu, a takze w ukladzie hybrydowym,
bazujacym na obu nos$nikach potasu. Pierwszym celem
eksperymentow bylo okreslenie czystosci otrzymanych

zwiazkow, ktorg oznaczono za pomo-
cg metody ICP-OES. Parametry jako-
sciowe zsyntezowanych probek, takie
jak stopien polikondensacji, zostaty
okreslone metodag HPLC-IC.

Synteze przeprowadzono w syste-
mie reaktorowym Radleysa o pojem-
nosci roboczej do 2 dm3. Reaktor
wyposazony byt w uktad do cigglego
pomiaru temperatury i pH oraz moz-
liwo$¢ termostatowania uktadu reak-
cyjnego. Przygotowano roztwory pro-
cesowe 0 roznym stosunku molowym
K,0/P,04 (TM), a w trakcie cyklu
badawczego zmieniano stosunek
masowy reagentow wodorotlenko-

wych i weglanowych, aby okresli¢ warto$¢ graniczng TM,
do ktérej synteze mozna przeprowadzaé z wykorzystaniem
weglanu potasu. Graniczng warto$é stosunku molowego
okreslano, prowadzac synteze wylacznie z weglanu pota-
su i kwasu fosforowego(V), nastepnie suszac i kalcynujac
material. W produkcie koncowym okreslano zawartosé
polifosforanéw zgodnie z rozporzadzeniem™.

~ Chromatogram and Results

Injection Details

Injection Name: Pirofosforan potasu d Run Tim'e,= (min): 31,00
Vial Number: RA3 Injection Volume: 25,00
Injection Type: Unknown Channel: uv_vis_1
Calibration Level: Wavelength: 410
Instrument Method: P205 elucja gradientowa Bandwidth: n.a.
Processing Method: Met P205 grad Dilution Factor: 1,0000
Injection Date/Time: 09.maj.24 13:27 Sample Weight:  1,0000
Chromatogram e : ]
600~ % P205 #8 [manually integrated] Pirofosforan potasu UV_VIS_1 WVL:410 nm
i 12 - Pirofosforan - 9,011
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Time [min] . N
Integration Results ~ , . |
No. |Peak Name Retention Time Area Height Relative Area Amount IAmount (TOTA
min mAU*min mAU % %
1 Ortofosforan 7,083 2,792 5,689 1,27 10,8702 1,27
2 Pirofosforan 9,011 216,233 519,506 98,52 842,0171 98,52
3 Tréjpolifosforan 16,858 0,452 0,387 0,21 1,7589 0,21
n.a. _|Formy cykliczne na. na. n.a. n.a. n.a. na.
Total: 219,476 525,581 100,00 854,65 100,00

1 - ortofosforan (nieprzereagowany surowiec); 2 - pirofosforan, difosforan tetrapotasu (produkt docelowy o TM = 2,00);
3 - tripolifosforan, trifosforany potasu (niekorzystne przemiany towarzyszace polikondensacji)

Fig. 1. HPLC analysis of tetrapotassium pyrophosphate (TKPP) sample

Rys. 1. Analiza HPLC wykonana dla probki difosforanu tetrapotasu (TKPP)
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Dodatkowo przeprowadzono
badania majace na celu rozpoznanie
potencjalnych odchylen w skali pro-
dukcyjnej, takich jak zmiany w sto-
sunku molowym (TM) reagentéw oraz
zmiany w stosowanych surowcach.
W szczegolnoscei dla uktadow opar-
tych na weglanie potasu oraz uktadach
hybrydowych zbadano ryzyko aku-
mulacji rozpuszczonego w procesie
ditlenku wegla. Nagromadzenie CO,
moze prowadzi¢ do pekania finalne-
go produktu, powodowanego przez
gwaltowne uwalnianie gazu w wyso-
kiej temperaturze polikondensacji
(kalcynacji). Dodatkowo zmiana pH
roztworu reakcyjnego, spowodowa-
na akumulacjg ditlenku wegla, moze
wplywacé na jakosciowe parametry
suszenia i kalcynacji produktow. Te
informacje sa kluczowe z punktu
widzenia projektowego oraz wdroze-
nia technologii w petnej skali produk-
cji oraz doboru warunkoéw suszenia
i kalcynacji®.

Proby pilotazowe

Eksperymenty w skali pilotazowej
przeprowadzono w reaktorze o pojem-
nosci 0,13 m3, umozliwiajacym
otrzymanie jednorazowo ok. 80 kg
gotowego produktu. Proces techno-
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Sample: nd2, 10,6600 mg

Sample: rel, 10,6300 mg
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Linia niebieska - produkt otrzymany w catosci z KOH i 75-proc. kwasu fosforowego(V); linia zielona - produkt otrzymany przez synteze z weglanu potasu, prowadzona do TM=1,50 i KOH
do TM=2,00; linia czarna - produkt otrzymany w catosci z K,CO, i 75-proc. kwasu fosforowego(V); linia czerwona - produkt otrzymany w catosci z K,CO, i 85-proc. kwasu fosforowego(V)

Fig. 2. TGA-DSC graph of polycondensation of base solutions TM = 2.00 to tetrapotassium pyrophosphate (TKPP)

Rys. 2. Wykres TGA-DSC polikondensacji roztworéw bazowych TM = 2,00 do difosforanu tetrapotasu (TKPP)

logiczny rozpoczeto od wprowadzenia do reaktora 50 kg
wody demineralizowanej i wigczenia mieszadta $migtowego.
Nastepnie dozowano porcjami (po ok. 2 kg) kalcynowany
weglan potasu K,CO, w ilosci 54 kg. Na etapie tworzenia
zawiesiny weglanowej uruchomiono réwniez cyrkulacje
w ptaszczu wodnym reaktora celem termostatowania procesu
w przedziale temp. 50-70°C. W fazie pierwszej neutrali-
zacji do reaktora wprowadzano malym strumieniem kwas
fosforowy(V) o stezeniu 75%, o sumarycznej masie 30 kg,
szybkos¢ dozowania kwasu byta warunkowana wysokoscia
piany reakcyjnej i wynosila srednio ok. 10 kg/h. Druga faza
neutralizacji prowadzona byla z wykorzystaniem platko-
wanego wodorotlenku potasu dozowanego w ilosciach po
0,1 kg do uzyskania wlasciwego TM mieszaniny reakcyjnej
wynoszacego 2,00+0,01, sumarycznie wprowadzono 4,3 kg
KOH. Po zakonczeniu dozowania wszystkich reagentow roz-
twor poreakcyjny nadal mieszano i termostatowano w 70°C
przez 2 h celem potwierdzenia stabilnosci parametrow
i catkowitego przereagowania. Pomiary TM wykonywano
w odstepach co 0,5 h. Otrzymane roztwory bazowe ortofosfo-
randéw o zawartosci 55-65% s.m. byly suszone i kalcynowane
(temp. do 460°C, 30 min) w warunkach stacjonarnych oraz
W piecu z rurg obrotowa.

Wyniki badan

Wyniki analiz probek otrzymanego difosforanu tetrapo-
tasu przedstawione w tabeli wykazywaty minimalne ilosci
obcych jonow metali, w szczegdlnosci w odniesieniu do
metali ciezkich $cisle regulowanych rozporzadzeniem?,
zawartosci te byly ponizej dopuszczalnych limitow.
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Zawarto$¢ gtownego skladnika, czyli formy difosfora-
nowej w produkcie po kalcynacji (TM = 2,00), wynosita
98,5%, natomiast ilo$¢ nieprzereagowanego ortofosforanu
potasu 1,3%. Wyniki przedstawione na rys. 1 spehiajg
wymogi rozporzadzenia®, w ktérym minimalna zawartos¢
difosforanu tetrapotasu zostata okreslona na poziomie 95%.

Badania laboratoryjne

Stosowane surowce potasowe pozwalaly otrzymaé
produkt spelniajagcy wymagania zanieczyszczen jonami
obcymi, ktory moze by¢ klasyfikowany jako materiat
dopuszczony jako dodatek do zywnosci®. Kluczows role
odgrywa natomiast kolejno$¢ i proporcje molowe dozowa-
nia reagentow przy syntezie z wykorzystaniem weglanu
potasu.

Narys. 2 przedstawiono wyniki analizy TGA-DSC doty-
czace procesu polikondensacji ortofosforanow do TKPP.
Linia niebieska to materiat w catosci syntezowany z KOH
jako surowca potasowego i 75-proc. kwasu fosforowego-
(V). Linia zielona to material otrzymany przez syntezg
z weglanu potasu prowadzong do TM = 1,50 i zastosowanie
KOH do neutralizacji kwasu do TM = 2,00. Linie czarna
i czerwona to materiat w catosci syntezowany z wegla-
nu potasu do TM = 2,00 z zastosowaniem odpowiednio
75-proc. i 85-proc. kwasu fosforowego(V).

Analiza krzywych TGA-DSC wskazuje na ograniczenia
w stosowaniu weglanu. Linia niebieska wykazywata cha-
rakterystyczne przejscie pomiedzy 220 a 280°C (poczatek
polikondensacji), natomiast ubytek masy (zakonczenie
reakcji) nastepowat w temp. 420-440°C. Linia zielona
charakteryzowata si¢ bardzo zblizonym przebiegiem do
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Fig. 3. SEM images of phosphates; powdery material on the left, irregular granulate in the middle (spray drying), regular granulate on the right (fluidized bed

drying)

Rys. 3. Obraz SEM fosforanéw; po lewej materiat pylisty, w $rodku granulat nieregularny (suszenie rozpytowe), po prawej granulat regularny (suszenie

fluidalne)

linii niebieskiej i takze prowadzita do otrzymania produktu
o wiasciwej zawartosci form difosforanowych (> 95%).
W przypadku probek w catosci syntezowanych z K,CO,
brak bylo widocznych przegi¢¢ (linie czerwona i czarna),
Dodatkowo dla tych prébek mozna byto zaobserwowac dal-
szy ubytek masy powyzej 440°C. Zwlaszcza w przypadku
linii czerwonej (synteza z wykorzystaniem kwasu 85%)
obserwowano ciagly spadek masy nawet w 470°C. Byly
to parametry niedopuszczalne dla projektowanego zloza
fluidalnego (zbyt wysoka temperatura pracy urzadzenia).
W warunkach przemystowych konieczne jest zastosowanie
hybrydowej metody syntezy, gdzie w fazie wickszej reak-
tywnosci mozna z powodzeniem wykorzysta¢ kalcynowany
weglan potasu jako surowiec, natomiast w koncowej fazie
reakcji dla wyzszych wartosci TM konieczne jest przejscie
na wodorotlenek potasu.

Badania pilotazowe
Roztwér bazowy o TM = 2,0, otrzymany w reaktorze
o pojemnosci 0,13 m?, zostal wykorzystany w probach
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suszenia w suszarce fluidalnej i kalcynatorze fluidalnym.
Otrzymano odpowiednio: granulat ortofosforanu dipota-
su (DKP) oraz granulat difosforanu tetrapotasu (TKPP).
Materiat ze ztoza tluidalnego poréwnano z materiatem
otrzymywanym w tradycyjnej technologii z suszarki rozpy-
lowej oraz z kalcynatora rurowego. Struktura powierzchni
fosforanéw analizowana metoda SEM zostala przedsta-
wiona narys. 3, natomiast rozktad granulometryczny DKP
przedstawiono na rys. 4. Material suszony metoda fluidalna
charakteryzowat si¢ znacznie lepsza jednorodnoscig ksztat-
tu oraz niewielkg liczba poréw na powierzchni granulatu®.
Produkty badano ilosciowo metodg HPLC pod katem
obecnosci okreslonych form polikondensacyjnych oraz
metoda TGA-DSC, poréwnujac krzywe kalcynacji.
Materiaty o TM > 1,7, otrzymane w catosci z K,CO,,
wykazywaly niekorzystne wydiuzenie czasu kalcynacji
oraz zawarto$¢ form polikondensacyjnych niezgodnych

z wymaganiami rozporzadzenia WE?.
W trakcie prob w wickszej skali szczegdlna uwage
poswigcono zjawiskom fizycznym, ktére mogg stanowic
zagrozenie przy wdrozeniu techno-
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Fig. 4. Particle size distribution of dipotassium phosphate obtained by fluidized bed drying
Rys. 4. Rozktad granulometryczny ortofosforanu dipotasu otrzymanego metoda suszenia fluidalnego
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logii w skali przemystowej. Wsrod
badanych parametrow znalazly sie:
wysoko$¢ warstwy piany tworzacej
si¢ podczas reakcji kwasu fosforo-
wego z weglanem potasu, zwilzal-
nos¢ surowcow staltych w trakcie
podawania do roztworu proceso-
wego oraz wplyw intensywnosci
mieszania na szybkos¢ wyrowny-
wania temperatury w reaktorze. Dla
wybranych szybkosci dozowania
reagentéw prowadzono obserwa-
cje wysokosci piany w reaktorze.
W koncowych fazach reakcji po
wprowadzeniu wszystkich surow-
cow w ilosci > 50% masy, tworzaca
sie piana gestniata na skutek wzrostu
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gestosci roztworu reakcyjnego i wolniejszego uwalniania
si¢ ditlenku wegla. Zaobserwowano, ze powstajaca piana
zajmowala ok. 20% roboczej objetosci reaktora.

Na podstawie przeprowadzonych obserwacji tworzenia
si¢ piany w reaktorze pilotazowym wyznaczono objetosé
buforowa reaktora w petnej skali, ktéra powinna wynosié
minimum 1/3 objetosci roboczej reaktora. Dodatkowo
wskazano na zastosowanie mechanicznych metod rozbija-
nia piany'?. W przypadku syntezy bezposrednio z wodoro-
tlenku potasu (w postaci stopu 90% mas. KOH) konieczne
jest zastosowanie intensywnego mieszania przy dnie reak-
tora, aby unikna¢ punktowego przegrzewania si¢ i wrzenia
roztworu procesowego.

Stosunek molowy K,0/P,0, (TM) miat kluczowy wplyw
na jakos¢ produktéw. Stwierdzono, ze syntezg z kalcyno-
wanego weglanu potasu korzystnie jest prowadzié przy
stosunku molowym TM = 1,5, przy czym wydluzenie
czasu i podwyzszenie temperatury reakcji pozwalaty na
zwigkszenie stosunku do TM = 1,7. Produkt otrzymany
w calosci z weglanu potasu (przy TM = 2,00) podlegat nie-
korzystnym przemianom w trakcie procesu kalcynacji, co
zostalo potwierdzone badaniami TGA-DSC analizujacymi
polikondensacje wysokotemperaturowa. Przy wartosciach
TM powyzej 1,7 w reakcji prowadzonej na bazie weglanu
potasu nastepowaty niekorzystne przemiany w procesie
kalcynacji, powodujace niecatkowita polikondensacjg orto-
fosforanow do polifosforanéw, wykluczajace produkt ze
stosowania go jako dodatku spozywczego wg rozporzadze-
nia WE?. Znaczaco szybsze zmniejszenie objetosci piany,
a co za tym idzie lepsza kontrola nad procesem zostaty
osiggniete przy prowadzeniu procesu z wykorzystaniem
weglanu potasu do TM < 1,5. Pozostatg czgs¢ K,O do
uzyskania docelowego TM = 2,00 w procesie nalezy uzu-
petié za pomoca wodorotlenku potasu, ktéry w procesie
neutralizacji nie wydziela ditlenku wegla, co wptywa na
ograniczenie pienienia podczas syntezy.

Akumulacja CO, spowodowana wydzielaniem znacz-
nych ilosci tego gazu w procesie neutralizacji weglanu
potasu kwasem fosforowym(V) w uktadzie reakcyjnym
mogta powodowa¢ zmiany pH mieszaniny reakcyjnej, co
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wplywato na jakos$¢ suszenia i kalcynacji oraz pekanie
finalnego produktu. Przenoszac eksperyment na skalg prze-
mystowa, nalezy przewidzie¢ ok. 1/4—1/3 objetosci reaktora
jako przestrzen wolng do rozproszenia piany.

Podsumowanie

Eksperymenty w skali pilotazowej wykazaty koniecznos¢
optymalizacji objetosci buforowej reaktora oraz intensyw-
nego mieszania w przypadku syntez z wodorotlenkiem
potasu, aby unikng¢ przegrzewania roztworu spowodowa-
nego nagromadzeniem platkéw KOH na dnie zbiornika.

Korzystnie jest prowadzi¢ proces neutralizacji kwasu
ortofosforowego, stosujac kalcynowany weglan potasu
do uzyskania stosunku molowego TM = 1,5, a nastgpnie
kontynuowac neutralizacje za pomoca KOH do TM = 2,00.
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Wdrozeniowy ed. V.
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