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Spdsob Eistenia kyseliny sirovej

Vyndlez sa tyka CSistenia kyseliny
sirovej, ktord vznikd pri nitradnych,
oxidalnyoh procesoch adsorbdiou.
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Kyseline airovd,ktord odpadd po nitradnych, oxidadnych, sulfonalnych procesoch mé
mmotnostnd koncentrdciu 20-80 . Obsahuje organické 1ldtky, kyselinu dusidénd, kysliZniky
dusika, anorganické sireny a pod. Takdto kyselina sirovd sa pouziva pri vyrobe minerdl-
nyeh hnojiv (superfosfdtn, siranu amépmého a’pod. ), v hutnictve pri odstrafiovani kys -
1idnikov kovov. SU zndme postupy k odstradovaniu nedistdt z poufite} kyseliny sirovej.
Kyslidniky dusika sa odstranuJu v+ denitradnych zar&adenlach, alebo sa odstradujd z ky -
seliny sirovej acetylénom. Podla NDR patentu . 120 184, sa odstranuii z pou¥itej kyse—
liny sirovej kyslidniky dusika molovinou, alebo inymi karbamidami. Kysélina sirovd o
hmotnostne] koncentrdeii 70 % po nitrozaénjch procesoch sa koncentruje v Paulingovom
pristroji, prlcom dochddza k oxiddcii organidlgfch nedistdt kyselinou sirovou, alebo s
dusifnou. Jistenie ‘poufitej kyseliny girovej extrakciou fenolmi je popisané v sovietskom
antorskon osveddeni &islo 316 648. Extrakciou organickych nedistét s mastnymi alkoholmi,
alebo aromaticigmi hydroxiderivdtmi je popisané v sovietskom autorskom osveddeni d&islo
416 312. Odstrafiovanie organiclkych ldtok z kyseliny sirovej v prltomnostl giranov Zeleza,
alebo medi je popisané v soviebBkom autorskom osveddeni 3. 564 260. Spdsob Sistenia upot-
rebenej kyseliny sirovej po nitrdeii aromatickfch zluenin obsahujdei fluor je popisany
- ¥sl. patente &. 167 207. Alkalické sirany a sirany teZkych kovov sa oddeluji zo zo zrie=
denej kyseliny sirovej skoncentrovanim kyseliny sirovej na hmotnostnd koncentrdéiu 96 %
a¥ 98 %, Zriedend kyselina sirovd sa pou¥iva na vyrobu siranu vépenatého, barnatého, zi -
nodnatého a pod. Organické ldtky sa odstrafiuji z upotrebeng kyseliny sirovej organiclkym
rorpitadlom, ktoré sa nemieda so zmesou kyéelin.'Pri obvyklej prexi sd nutné najmene]
dve extrakecle, obe st spojené s obvyklymi problémemi emulgovanie a spracovania, aby dodlo

wu zniZenlu obsahu organickfeh zlidenin v podsfatne; miere. Fézové delenie organickyfch
materidlov v upotrebenej zmesi kyselin, i pri védSom polte extrakeii obvykle spdsobuje .
re¥iadice vysoky obsah organickyfch materidlov, ktory je vyS8Si ako je mo¥né tolerovat pri
kyseline sirove; vhodnej pre opttovné pouZitie. Organické ldtky sa odstranujd z kyseliny
sirovej destildciou s vodnou parou pridom sa.kyseline sirovéd zrieauje vodou, o vyZa -

Auie koncentrovanie kyseliny sirovej.

Vy$¥ie uvedend nedostatky si odstrénené spdsobom Sistenia kyseliny sirovej obsahuji-
cej ako nelistoty 3~metyl-d-nitrofencl, 3-metylfenol & jeho nitrozo- a sulfoderivédty,
ryselinu dusidnd , kyslidniky dusike a alkalické sirany, ktorého podstate spodédva v tom,
‘e ga J-metylfenol, 3-metyl-4-nitrofenol, 3-metylfenol a jeho nitrozow a sulfoderivéty
adsorbuil kremiditenmi s adsorbdnymi aktivnymi miestami;'ktoré g4 po adsorbeii z kyseli-
ny airovej oddelia. '

V druhom adsorbinom stupni sa 3-metyl-4-nitorfenocl, 3-getylfenol a jeho nitrozo- ‘&
sulfoderivéty adsorbuji pripadne aktivnym uhlim, ktoré sa po adsorbeii od kyseliny gl -
rovej oddeld,

Hmotnostny obsah 3-metyl-4-n1trofenolu v derivétoch.B-metylfenolu je 1 a% 100 %.

7 kremiditanov s adsorbdnymi akiivaymi miestami sa pouZilje aktivovany bentonit. ‘

Kyselina sirovd sa po oddeleni adsorbenta skoncentruje odparenim vody na hmotnostnd
koncentrdciu 90 aZ 98 %. Vykryﬁtalizovanéfalkalické girany se z kyseliny sirovej oddelia.

_ Vfhodou spdsobu podla vyndlezu je &istenle odpadnej kyseliny sirovej vznikdjdce]
pri v¥robe nitro~ a sulfoderivdiov 3-metylfenol. Spdsob je technicky dobre zvlédnutelny
8 nendrodny. Ziskand zriedend H2SO4 najde uplatnenie pri vyrobe superfoafétu, alebo po
ukoncentrovanl sa md%e pouZit na beZnud potrebu.
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Priklad 1

Do banky sa dd 100 ml pou¥itej kyseliny sirovej s hmotnostnou koncentrdciou 31,3 %
H SO4, 194 % kyseliny dhoidnej, 0,12 % kyslidnikov dusike titrbvateIngch ako kyselina
dusitd, 3,2 % Nat - ionov, 0,14 % 3~-metyl-4-nitrofenclu & 0,11 % 3~metylfenolu a jeho
nitrozo -~ a sulfoderivdtov. Ku kyseline sa pridalo 3 g aktivovaného bentohitu. Po 15 min.
se adsorbent odfiltroval. Ziskend kyseline sirovd obsahovala 0,06 % 3-metyle4-nitrofenoc~
lu a 0,04 % 3-metylfenolu a jeho nitrozo~ , sulfoderivdtov.

Priklad 2

Postup je rovnaky ako podla peikladu 1, ibafé sa po oddeleni adsorbentu pridalo
1 g aktivneho uhlia. Po 24 hodindch sa aktivne uhlie od roztolku kyseliny odfiltrovala.
Hmotnosiny obsah . 3-metyl—4—nitrofenolu bol. 0,01 % a 3-metylfenolu a jeho nitrozo- a
sulfoderivdtov 0,005 %.

Priklad 3

Postup je rovnaky ako podla prikladu 1, ibaZ%e sa pou¥ili 2 absorbdné stupne. Mnolstvo
bentonitu v 2. absorbdnom stupni bolo tie¥ 3 . Po oddeleni adsorbenta v 2. 5tupni mala
kyselina sirovd hmotnostntd koncentraciu 0,02 % 3-metyl-4-nitrofenolu a 0,02 ¢ 3-metylfeno-

lu a jeho nitrozo a sulfoderivdtov,

Priklad 4

Postup je rowmaky ako podia prikladu 1, iba miesto aktivovandho bentonitu sa pouZi-
je jemnozimy sillkagel a Sas je 24 hodin. Po odfiltrovani ullicagelu bol hmotnostny obsah
3-metyl-4enitrofenolu 0,10 % & Obsah 3-metylfenolu a jeho derivitov 0,09 %.

Prikled 5

Postup je rovnaky ako podla prikladu 4, iba sa adsorbeias s aktivnym uhlim previedla
2 krdt: Z kyseliny sirovej sa rektifikdciou oddestilovala voda. Vykryitalizovany NaHSO4
sa odfiltroval. Ziskand kyselina sirovd mala hmotnostni koncentrdciu 95,6 % a obsahovala

0,1 % Na*a ionov,. Kyselina sirovd bola prakticky bez organickfech ldtok,

N

Vyndlez mo¥no pou?it na clstenie kyseliny 51rovew pouZivanej pri vyrobe 3-metyl- -
- 4 = nitrofenolu.Pouzitd kysellna sirovd sa nevyuiivela a odtekala do odpadnych véd,
Vylistend kyselina 51rova sa mbZe ppuZit pri vyirobe minerdlnych hnojiv, alebo skon -
centrovand sa pou?ije na be¥né uSely.

PREDMET VINALEZU

1. Spdsob 5istenia'kyseiiny sirovej obsahujlcej ako nefistoty 3-metyl-4~nitrofenocl,
3-metylfenol a jeho nitrozo- a sulfoderivéty, kyselinu dusi¥nd, kyslidnfky dusike
a alkalickd sirany, vyznadujici sa tym, ¥e sa 3-metyl-4-nitrofenol, 3-metylfenol a
Jebo nitrozo- a sulfoderivdty adsorbuji kremiditanmi s adsor%cnymi aktlvnymi mies=
tami, ktoré s& po adsorbovani od kyseliny sirovej oddelia.



3.

4.
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Bpasob pod}:a vodu 1 vyzna!iu;jﬁoi Ba- t#m, %e v druhom adsorbinom stupni sa 3-metyl-

-4—nitrofenol, 3-me+.y1rmol a Jeho nitrozo=-, sulfoderivﬂty adqo;"buju akt:’.vnym uhlim,
ktoré 88 po adsorbovani od kyseliny. sirove} oddeli.

Spbsob 'podla bodov 1 a 2 vyznaéujuoi sa tym, Ze hmotnostny obsah 3-mety1-4-nitro-

~ fenolu v derivdtoch 3-metylfenolu je 1 a% 100 %.

Spésob podla bodu 1 vyzna&ujﬁci sa tym, %e sa‘'ako kremi¥itan s adsorbinymi aktyv-
nymi miestami pou¥ije aktivovany bentonit.

Spdsodb podla bodov 1, 2 a 4 vyznacujuci se. tym, ¥e kyselina sirovd sa po oddeleni
adsorbenta odparenim vody skoncentruje na hmotnosini Koncentrdciu 90 a¥ 98 % a

vykryétalizované alkalické sirany sa z kyseliny sirovej oddelia.

Vytiskly
Jihoteske tiskarny, n. p., Ceské Budgjovice
provoz 11 Cesky Krumlov Cena: 2,40 K¢s
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