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Sposéb otrzymywania rodanku sbdowego
Patent trwa od dnia 3 kwietnia 1963 r.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzy-
mywania rodanku sodowego, nadajacego sie do
wytwarzania wldkien poliakrylonitrylowych.

Rodanek sodowy jest obecnie wytwarzany na
drodze syntetycznej, przewaznie z dwusiarczku
wegla lub cyjankéw. Rodamnek sodowy otrzy-
many tymi znanymi sposobami jest drogi, gdyz
jego wytwarzanie wymaga stosowania kosz-
townej aparatury.

Poza tym znane jest odsiarczanie gazéw w
przemy$le koksochemicznym metoda Thylox‘a.
W procesie tym otrzymuje sie roztwory wod-
ne, z ktérych po zageszczeniu wydziela sig

przez wykrystalizowanie cze§¢é zawartego w )

stezonym roztworze tiosiarczanu, a pozostalose
poddawana jest zniszczeniu ze wzgledu na to,

*) Wiadciciel patentu o$wiadczyl, ze wspol-
twércami wynalazku s3 mgr inz. Leszek
Grabowski, mgr inz. Barbara Knobloch, mgr
inz. Wiadystaw Mi:chalslg, mgr Leon. Dwo-

. m’kowski' Y ,

ze zawiera skladniki, ktérych obecno$¢ w
Sciekach stanowi trucizne biologiczng.

Przewodnia mysla wynalazku jest otrzymy-
wanie rodanku sodowego o duzej czystosci,
wymaganej - przy produkcji wlékien poliakry-
lonitrylowych przez wykorzystanie roztworu
otrzymywanego przy odsiarczaniu gazéw ko~
ksochemicznych metodg Thylox‘a.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym,
ze roztwér wodny otrzymywany przy odsiar-
czaniu gazéw w przemySle koksochemicznym
zageszcza sie tak, aby po ochlodzeniu zagesz-
czonego roztworu ulegat on zestaleniu, po
czym zestalong mase rozdrabnia sie i poddaje:
tugowaniu rozpuszczalnikiem organicznym,
a po odsaczeniu do przesaczu dodaje sie wody,
oddestylowuje rozpuszezalnik i zageszcza wod-~
ny roztwér do cigzaru wiasciwege 1,2 — 1,3,
Tak otrzymywany roztwor wodny praesgcza sie
przez warstwe wegla aktywnego, w celu usys
nigeia zanieczyszezefi organicznych, pe czym
przesacz zageszcza sig da  cigzaru wlasciwego
1,41 — 143, zadaje rozpuszezalnikiem organiczs



nym w . ilod§ci takiej, aby zostaly wytracone
zanieczyszczenia mnieorganiczne. Po odstaniu
i odsgczeniu, do przesagczu §odaje sie
wody, oddestylowuje rozpuszczalnik i wode
do ciezaru wilaSciwego 1,36 — 1,38. Z tak za-
geszczonego roztworu po jego chilodzeniu kry-
stalizuje rodanek sodowy dwuwodny o zawar-
toSci zanieczyszczen mnie przekraczajacej
wigzujacych norm.

~Jako nrozpuszczalnik organiczny stosuje sie
nizsze alkohole alifatyczne, analogiczne keto-
ny lub ich mieszaniny.

Przy procesie lugowania rozpuszczalnikiem
organicznym rozdrobnionej masy, nalezy prze-
strzegaé, aby sumaryczna zawarto§¢é wody w
rozpuszczalniku i w lugowanej masie byta
wystarczajgca do tworzenia sie w mieszaninie
zaré6wno dwuwodnego tiosiarczanu sodowego,
jak i dwuwodnego rodanku sodowego. Waru-
nek ten powinien by¢é przestrzegany, poniewaz
dwuwodny rodanek sodowy jest latworozpu-
szczalny 'w uzywanych do lugowania rozpusz-
czalnikach. Z drugiej strony nadmiar wody w
mieszanine powoduje czesciowe rozpuszczamnie
sie¢ tiosiarczanu sodowego, co utrudnia dalszy
proces technologiczny.

Jest rzecza wazna zageszczanie wodnego roz-
tworu rodanku sodowego do ciezaru wlasciwe-
go 1,41 — 1,43, albowiem dopiero w granicach
tych stezen dodawanie rozpuszczalnika orga-
nicznego powoduje wytrgcanie sig zanieczysz-
czen nieorganicznych.

. Nalezyte wyltracanie zanieczyszczen nieorga-
nicznych osigga sie przez dodawamnie 1 litra
rozpuszczalnika na 1 kg noztworu.

W razie zawarto$ci soli amonowych w roz-
tworze otrzymywanym po iugowaniu rozdrob-
nionej masy rozpusazczalnikiem organicznym,
dodaniu wody i odpedzeniu rozpuszczalnika,
zatezenie roztworu przeprowadza si¢ ‘dwu-
okresowo, przy czym w pierwszym okresie za-
teza sie roztwér przy wartosci pH = 8—9, co
powoduje ulatnianie si¢ amoniaku, a w dru-
gim okresie zateza przy pH = 7,0 —17,5.

W celu wykorzystania rodanku sodowego za-
wartego w roztworze macierzystym pozostalym
po krystalizacji rodanku sodowego, z tego roz-
tworu macierzystego wytraca sie siarczki zna-
nymi metodami, a tak oczyszczony roztwér jest
dodawany do przerébki nastepnej szai‘zy

Poniewaz wycigg w rozpuszczalmku\,orgam-
cznym zawiera rodanek sodowy w iloéel znacz-

-.nie- mniejszej od iloSci jaka zawiera toztwoér

nasycony, wycigg ten moze byé powtérnie uzy-.

* ty do lugowania nastepnej szarzy.

\

obo- .

- jacej 3VY, wagowych rodanku sodowego, 55°

Zamiast wodnego roztworu ofrzymywanego
bezpoérednio przy odsiarczaniu gazéw w prze-
mysle koksownicznym, stosuje sie wedlug wy-
nalazku' roztwér otrzymywany przez wstepne
zaggszczenie roztworu wyjSciowego i czeSciowe
wydzielenie z niego tiosiarczanu, przy czym
caly proces technologiczny nie ulega zmianie.

Przyktad I. 10 kg mieszaniny soli zawiera-
/’)
tiosiarczanu sodu, 10%, wody i 5% zanieczysz-
czen, otrzymanej droga zatezenia wodnego roz-
tweru z odsiarczalni gazéw koksowniczych, lu-
guje sie po rozdrobnieniu 30 litrami metanolu
i1, 1 litra wody w temperaturze okolo.20°C.
Ilos¢é dodanej wody wystarcza do ubworzenia
rodanku sodowego dwuwodnego i tiosiarczanu
sodowego dwuwodnego. Po lugowaniu odsacza
sie pzostaly ocsad, ktory przemywa sie 10 1 me-
tanolu. Do polgczonych przesaczéw dodaje sie
4 1 wody, a nastepnie oddestylowuje metanol,
zageszcza do ciezaru wtasciwego 1,25, po czym
filtruje z weglem aktywnym w celu usuniecia
zanieczyszczen worganicznych. Przesacz pod-
geszcza sig do c1ezaru wlasciwegy> 1,42, przy
czym otrzymuje 151e go w ilosci 4,3 kg, doda]e
4,3 litra metanolu, a po uplywie 24 godzin od-
sacza zanieczyszczenia nieorganiczne. Do prze-
saczu dodaje sie 3 litry wody, woddestylowuje
metanol i zageszcza roztwér wodny do cieza-
ru wlasciwego 1,37, a po oziebieniu krystalizu-
je nodanek sodowy w temperaturze 10 — 15°C.
Po odwirowaniu ofrzymuje sie 2 kg krystalicz-
nego dwuwodnego rodanku sodowego, czystego
nadajgcego sie do stosowamia przy prnodukcji
wiékien poliakrylonitrylowych. Zawarto§é za-
nieczyszczen nie przekracza norm obowigzujg- -
cych i wynosi maksymalnie 0,00029, zelaza,
0,01%/, chlorkéw, 0,05%, siarczanéw, 0,001%, me-
tali ciezkich (jak Pb), 0.0005%, wapnia, 0,0005%,
baru, 0,0005%, cynku, 0,002%, irnych sktadnikow
siarkowych w przeliczeniu na siarke.

Przyklad II. Przerobiony roztwér zawiera
0,019, wagowych zwiazkéw amonowych. Otrzy-
mywany z niego wedlug przykladu I wyciag
w rozpuszezalniku organicznym po oddestylo-
waniu rozpuszczalnika podgeszcza sie do cieza-
ru wlasciwego 1,25 przy wartoSci pH = 8,5,
a nastepnie przy pH = 7 do ciezaru wtasci-
wego 1,3. Dalszy przerébke réwniez przeprowa-
wadza si¢ jak w przykladzie L ]

Rodanek sodowy otrzymywany sposobem
wedlug wynalazku zawiera zanieczyszczenia w
iloSciach nieprzekraczajacych obovwazujace

normy, ktére wynosza w procentach wago-

wych: (,0002%, Zzelaza, 0,01%, chklork6éw, 0,05%,
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slarczanéw, 0,001% metali cigzkich, 0,0005%
-wapnia, 0,0005% baru, 0,0005°,, cynku, innych
sktadniké6w siarkowych w przeliczeniu na siar-
ke 0,002%,. ' '

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb ofrzymywania redanku sodowego,
znamienny tym, ze roztwér wodny otrzy-
mywany przy oczyszczaniu gazéw W prze-
mys$le koksochemicznym  zageszcza sie,
a skrzepnietag po oziebieniu mase rozdrab-
nia sie'i luguje rozpuszczalnikiem organicz-
nym w obecnoSci wody w iloSci wystancza-
jacej do tworzenia sie dwuwodnego rodan-
ku sodowego i dwuwodnego tiosiarczanu
sodowego, odsacza, do przesaczu dodaje
wody, oddestylowuje = rozpuszczalnik, za-
geszeza do ciezaru wlasciwego 1,2—1,3, s3-
czy przez wegiel aktywny, zageszcza do
ciezaru witasciwego 1,41 — 1,43, dodaie roz-
puszczalnika organicznego a po odsgczeniu
wyiraconych zanieczyszczen mnieorganicz-
nych dodaje wody, oddestylowuje rozpusz-
czalnik, podgeszcza do cigzaru. wlaSciwego
1,36 —1,38 i po oziebieniu roztworu odwi-
rowuje wydzielone krysztaly dwuwodnego
rodanku sodowego. )

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, zna-
mienna tym, ze zamiast wodnego moztworu
otrzymywanego bezpo§rednio przy odsiar-

2398. RSW ,,Prasa®, Kielce. Nakl. 250 egz.

4.

czaniu gazéw w przemySle koksochemicz—+
nym, stosuje sie roztwér olrzymywany z
roztworu wyjSciowego przez zageszczenie
cze$ciowe i wydzielenie z mniego tiosiarczanu.

Spos6éb  wedlug =zastrz. 1 i 2, znamienny
tym, ze w przypadku zawartoSci w przera-
bianym moztworze zwiazkéw amonowych,
proces zageszczania wodnego nroztworu do
ciezaru wtasciwego 1,2 — 1,3. przeprowadza
sie dwuokresowo, przy czym w pierwszym
okresie zageszcza sig przy wartosc pH =
8,0 — 9,0, a w drugim okresie przy pH =
7,0 — 7,5. i

Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny
tym, ze do roztworu wodnego zageszczone-
go do ciezaru wlaSciwego 1,41 — 1,43 doda=
je sie rozpuszczalnika organicznego w sto-
sunku 1 litr rozpuszczalnika na 1 kg roz-
tworu.

Spos6b wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny
tym, ze jako rozpuszczalnik organiczny sto-
suje sie nizsze alkohole alifatyczne, analo-
giczne ketony lub ich mieszaniny.

Spéidzielnia Pracy Chemikéw
SATrgon“

Zastepca: mgr inz. Aleksander Samujito
rzecznik patentowy
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