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(54) Spdsob odistenia odpadovych roztokov kyseliny sirovej

Vynalez sa tyka spdsobu ¢istenia odpado-
vych roztokov kyseliny sirovej.

7 nitraénych, oxidaénych alebo sulfonal-
nych procesov odpadaju roztoky kyseliny si-
rovej obsahujuce 20 az 80 %, hmotnosti kyse-
liny sirovej, kyselinu dusiénu, kysliéniky du-
sika, anorganické sirany a organické latky.
Takéto roztoky kyseliny sirovej sa daju vy-
uzit, napr. pri vyrobe mineralnych hnojiv ako
su superfosfat, siran aménny a pod., potrebné
je z nich v8ak odstranif organické necistoty.

Organické latky sa z odpadovych roztokov
kyseliny sirovej oddeluju destilaciu s vodnou
parou. Pri tomto postupe sa zaroven odstra-
nia niektoré kysli¢niky dusika. Pri destilacii
s vodnou parou sa obvykle zriedi odpadovy

© roztok kyseliny sirovej, ¢o si pred opitov-

nym pouzitim kyseliny vyzaduje zaradit dal-
§i stupen, v ktorom sa odstranuje voda. Re-
generacia kyseliny sirovej z kyselinovej ra-
findcie benzénovych uhlovodikov extrakciou
organickych nedistét je opisand v autorskom
osvedéeni ZSSR ¢&. 174177, Ako extrakéné ¢i-

nidlo sa pouZiva 5 az 10 %/,-ny roztok kyseliny
- sfrovej nasyteny (NH;)9SO;. V. patente USA

¢. 3180713 je opisand extrakcia kvapalnych
odpadov kyseliny sirovej nasytenych amonia-
kom. Ako extrakéné ¢éinidlo sa pouZival pro-
dukt ogo-procesu; a to Cyg-alkoholy v zmesi

s C; a2 Cy rozpustadlami. Extrakcia organic-
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kych netistdét z odpadovej kyseliny sirovej
fenolom sa opisuje v autorskom osvedéeni
ZSSR & 316648. AvSak ako sa uvadza v dal-
Som rieSeni podla autorského osvedcenia C.
41 6312 ZSSR extrakcia fenolom nie je dost
udinna, pretoze fenol sa tiez rozpusfa v od-
padovej kyseline sirovej. Ciastotne sa tento
problém rie$i v uvedenom autorskom osved-
¢eni tym, Ze sa ako extrakéné ¢inidlo pouzija
alkoholy, resp. roztoky alkoholov v nepolar-
nych rozpustadlach. Pouzitie rozpustadiel,
obsahujucich alkoholy, vedie k peneni, s ¢im
suvisia, tazkosti pri rozdelovani faz. Tazkosti
su tieZ pri regenerécii extrahovadla reextrak-
ciou roztokmi alkalickych hydroxidov, pretoZe
do roztoku hydroxidu prechadzaju ¢iastotne
aj alkoholy z pdévodného extrahovadla.

Z uvedenych udajov je vidiet, Ze sa dote-
raz nepodarilo tspe$ne zvlddnut oddelovanie
organickych nelistét z odpadovych roztokov
kyseliny sirovej napriek tomu, Ze vyrieSenie.
tohoto problému by poskytlo moznost vyuzit
odpadové roztoky kyseliny sirovej pri vyro-
be mineralnych hnojiv alebo v inychtechno-
logickych aplikaciach.

Uvedené nedostatky st odstranené u spo-
sobu ¢istenia odpadovych roztokov kyseliny
sirovej podla vyndlezu, obsahujice okrem
anorganickych soli aj kyselinu dusiénu a kys-
litniky dusika od rozpustenych organickych,




necistét extrakciou, ktorého podstatou je, Ze
organické latky sa extrahuju benzénom, chlo-
ridom uhli¢itym, xylénami, uhlovodikovou
frakciou s teplotou varu 80 aZ 300 °C, alebo
z nej vydelenymi destilaénymi rezmi, alebo
zmesami uvedenych rozpustadiel, s vyhodou
protiprudne, v objemovom pomere extraké-
ného éinidla k odpadovym roztokom kyseliny
sirovej 4:1 a% 1:10, pri teplotdch 0 az 100 °C,
pricom extrahovadlo sa pred opitovnym po-
uzitim regeneruje destilaciou, alebo reextrak-
ciou organickych neéistét vodnym roztockom
NaOH, alebo KOH s koncentraciou 0,2—20 9/,
hmotnosti, pri objemovom pomere organic-
kej fazy k vodnému roztoku hydroxidu 10:1
aZ 1:4 pri teplotach 0 az 60 °C.

Postup podla vyndlezu umoziiuje uUéinné
oddelovanie organickych latok z odpadovych
roztokov kyseliny sirovej extrakciou a rege-
neraciou extrahovadla. Postup je energeticky
a aparatirne nenarofny a jeho realizicia
umoziuje hospodarne vyuzit odpadové roz-
toky kyseliny sirovej, ktoré sa vo vidéine
pripadov po neutralizicii kyseliny vypusta-
ju do odpadovych vod zadvodov.

Vyhodou extrakcie podla tohoto vynalezu
v porovnani s vySSie uvedenymi extrakény-
mi postupmi éistenia odpadovych roztokov
kyseliny sirovej je, Ze sa zniZuje moZnost
tvorby peny a s tym suvisiace faZkosti roz-
delovania faz na minimum. PouZivané extra-
hovadla su jednoducho regenerovatelné a za-
isfuju minimalnu rozpustnost v odpadovych
roztokoch kyseliny sirovej. '

Extrakciou pri postupe podla vynilezu
mozno uskutoéiiovat kontinudlne alebo dis-
kontinudlne, pri¢om z hladiska technickej
a ekonomickej efektivnosti je oddelovanie or-
ganickych necistét z odpadovych roztokov
kontinudlnou protiprudovou extrakciou naj-
vyhodnej§ie. Reextrakciou organickych latok
z extrahovadla moZno rovnako ako extrak-
ciou uskutoériovat kontinudlne alebo diskon-
tinudlne. S ohladom na to, Ze pri reextrakcii
odstrariované organické latky chemicky re-
aguju s pouzivanym hydroxidom, je reex-
trakcia z hYadiska aparatirneho menej na-
rofna ako extrakcia. :

Ako extrakéné ¢inidlo pri postupe podla
vynélezu sa pouZivaji benzén alebo toluén,
alebo chlorid uhli¢ity, alebo xylény, alebo
uhlovodikova frakcia s teplotou varu 0 a¥
300 °C, alebo z nej vydelenymi destilaénymi
rezmi, alebo kombinacia uvedenych rozpus-
tadiel. Vyber toho-ktorého rozpustadla zavisi
od chemického zloZenia organickych nedistét
v odpadovych roztokoch a od mnéasledného
spracovania extraktu. Pri regenerécii extra-
hovadla destildciou, pokial tou umoziuju te-
ploty varu extrahovanych organickych litok
sa pouZivaju extrahovadla, alebo destilatné
rezy s nizsimi teplotami varu.

Mnozstva aplikovaného extrakéného alebo
reextrakéného ¢inidla sa méZu menit vo vel-
mi Sirokom rozmedzi, pri¢om uvadzané ob-
jemové pomery nie su limitované, ale pred-

" stavuju v podstate najéastejsie frekventovany

pomer z hladiska dosahovania pozadovaného
ucinku. Mensie relativne mnoZstva extraké-
ného alebo reextrakéného ¢inidla sa pouziju -
pri kontinuédlnych procesoch, viésie pri dis-
kontinudlnych procesoch. Z hladiska teploty
mozno do extraktora privadzat odpadovy roz-
tok kyseliny sirovej priamo z prisluinej vy-
roby bez ohladu na jeho teplotu, &o je tak-
tieZ vyznamné z hladiska spotreby energie.

Priklad 1

Do extrakénej nadoby sa navazilo 200 g od-
padového roztoku kyseliny sirovej, ktory ob-
sahoval: 30,5%, hmotnosti H,SO, 0,549,
hmotnosti HNOs, 0,159, hmotnosti kysli¢ni-
kov dusika titrovateInych ako HNO,, 89/,
hmotnosti NaHSO,, 1025 mg/l 3-metyl-4-ni-
trofenolu, 985 mg/l metylfenoclu a jeho ni-
trozo a sulfoderivatov. Potom sa do nadoby
pridalo 80 g benzénu a obsah madoby pretre-
péaval pri 24 °C 3 hodiny. Po oddeleni f4az bol
obsah 3-metyl-4-nitrofenolu v odpadovom
roztoku kyseliny sirovej 455 mg/l.

Priklad 2

Do extrakénej naddoby s 200 g odpadového
roztoku kyseliny sirovej, rovnakého zlozenia
ako v priklade 1, sa pridalo 80,2 g toluénu.
Po 3 hodinovom trepani pri 24 °C klesol ob-
sah 3-metyl-4-nitrofenolu v oddelenom od-
padovom roztoku kyseliny sirovejna 470 mg/l.

Priklad 3

Do extrakénej nadoby s 200 g odpadového
roztoku kyseliny sirovej, rovnakého zloZenia
ako v priklade 1, sa pridalo 80,9 g chloridu
uhli¢itého. Po 3 hodinovom trepani pri 24 °C
klesol obsah 3-metyl-4-nitrofenolu v odpado-
vom roztoku kyseliny sirovej na 545 mg/l.

Priklad 4

Do extrakénej nadoby s 200 g odpadoyého
roztoku kyseliny sirovej, rovnakého zloZenia
ako v priklade 1, sa pridalo 100 g petroleja
na svietenie a obsah nadoby sa trepal 3 hodi-
ny pri 24 °C. Po oddeleni faz bol obsah 3-
-metyl-4-nitrofenolu v odpadovom roztoku
kyseliny sirovej 515 mg/l.

Priklad 5

200 g rafinatu z extrakcie toluénom, ktory
sa ziskal postupom podla prikladu 2 a obsa-
hoval 470 mg/l 3-metyl-4-nitrofenolu, sa pri
24 °C trepalo 3 hodiny s 80,1 g toluénu. Po
oddeleni faz rafinit obsahoval 395 mg/l 3-
-metyl-4-nitrofenolu. ,

Priklad 6

Z 67,6 g extraktu, z extrakcie organickych
necistot z odpadového roztoku kyseliny si-
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rovej benzénom podla prikladu 1, sa jedno-
ducho destilaciou oddestilovalo 66,9 g ¢istého
benzénu. Maximéilna teplota v banke bola
108 °C. Zvy$ok po destilacii 0,2 g bol tma-
vohnedej farby, ¢iastotne tekuty. Straty pri
destilacii boli 0,5 g.

Priklad 7

70,1 g extraktu ziskaného z extrakcie or-
ganickych necistot z odpadového roztoku ky-
seliny sirovej toluénom postupom podla pri-
kladu 2 sa trepalo 15 minut pri 23 °C s'15 g

50/, hmotnosti roztoku NaOH. Po oddeleni

 faz sa v toluéne nezistil obsah 3-metyl-4-ni-

trofenolu.
Priklad 8

80,5 g extraktu z extrakcie organickych
nedistot z odpadového roztoku kyseliny siro-
vej petrolejom na svietenie podla prikladu
4, sa pri 23 °C 15 minut trepalo s 15,1 g 5%
hmotnosti roztoku NaOH. Po oddeleni faz
sa v petroleji nezistil obsah 3-metyl-4-nitro-
fenolu.

PREDMET VYNALEZU

Sposob ¢gistenia odpadovych roztokov ky-
seliny sirovej, obsahujtcich anorganické soli
a odpadovych roztokov kyseliny sirovej, kto-
ré okrem anorganickych soli obsahuju kyse-

- linu dusi¢ému a kysliéniky dusika, od rozpus-

tenych organickych nedistét extrakciou vy-
znadujuci sa tym, Ze organické latky sa z od-
padovych roztokov kyseliny sirovej extrahuju
benzénom alebo toluénom alebo chloridom
uhli¢itym alebo xylénami, alebo uhlovo-
dikovou frakciou s teplotou varu 80 az
300 °C, alebo z mej vydelenymi desti-

laénymi rezmi alebo zmesami uvedenych
rozpuifadiel, s vyhodou protiprudne, v
objemovom pomere extrakéného dcinidla k
odpadovym roztokom kyseliny sirovej 4:1 aZ
1:10 pri teplotach 0 az 100 °C, pri¢om extra-
hovadlo sa pred opdtovnym pouZzitim rege-
neruje destildciou alebo reextrakciou orga-
nickych neéistét vodnym roztokom NaOH
alebo KOH s koncentriciou 0,2 aZz 209,
hmotnosti pri objemovom pomere organickej
fazy k vodnému roztoku hydroxidu 10:1 aZ
1:4 pri teplotach 0 az 60 °C.
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