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Sposob oczyszczania fosforanu tréjoktylu i jego roztworu
stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oczyszczania fosforanu tréjoktylu, stosowanego w procesie wytwarza-
nia nadtlenku wodoru oraz sposdb oczyszczania jego roztworu stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku
wodoru. .
Znany jest fakt, Ze zwigzki antrachinonowe, np. etyloantrachinon iich czterowodoropochodne, mozna

stosowaé w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru. W procesie tym, znanym powszechnie jako metoda antra-
chinonowa, zwiazek antrachinonowy rozpuszcza si¢ w odpowiednim rozpuszczalniku lub mieszaninie rozpusz-
czalnikéw, otrzymujc roztwdr antrachinonowy. Roztwdr ten uwodornia si¢ w obecnosci katalizatora, przeksztat-
cajac antrachinon w odpowiedni antrahydrochinon, ktéry z kolei utlenia si¢ za pomocg gazu zawierajacego tlen,
w wyniku czego nastgpuje regeneracja antrachinonu i wytwarzanie nadtlenku wodoru. Nadtlenek wodoru ekstra-
huje sie z roztworem po reakcji wodnym roztworem rozpuszczalnika, korzystnie wodg. Ekstrakcje prowadzi sie
na ogét w pionowej kolumnie, na ktéra od dotu podaje si¢ wodny roztwér rozpuszczalnika, a od géry, w prze-
ciwpradzie, fazg organiczng (roztwdr roboczy), zawierajaca nadtlenek wodoru. Proces prowadzi si¢ cyklicznie,
zawracajac roztwdr po wyekstrahowaniu nadtlenku wodoru do etapu uwodornienia i rozpoczynajgc w ten sposéb
opisany uprzednio cykl pracy.

W celu uzyskiwania mozliwie naj:: u;ksze] wydajnosci nadtlenku wodoru, w metodzie antrachinonowej
wazne jest, by stosowany roztwor posiadal edpowiednia lepko$é i gesto$é. Niska lepko$¢ jest niezbedna ze
wzgledéw mechanicznych, to znatzy dla umozliwienia tatwego obiegu przez urzadzenia produkcyjne. Ponadto,
gesto§é wyzej wymienionego roztworu musi si¢ znacznie r6znic¢ od gestosci wodnego roztworu rozpuszczalnika,
co jest warunkiem dobrego ekstrahowania nadtlenku wodoru.

_____ Stosuje_si¢_rozmaite roztwory, zawierajgce specjalne rozpuszczalniki lub mieszaniny rozpuszczalnikéw,
wykazujqce zdolno$é selektywnego rozpuszczania antrachinonowej i/lub antrahydrochmonowe] postaci zwigzku.
Dla antrachinonu stosuje si¢ na ogé! ketony o 8—17 atomach wegla, ksyleny, alkohole o 5—12 atomach wegla,
benzen, alkilobenzen oraz wieloalkilobenzeny o 9—11 atomach wegla.
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Jako rozpuszczalniki dla antrahydrochinonowej postaci zwiyzku stosuje sig¢ tréjestry organiczne kwasu
fosforowego, zawierajgce w ugrupowaniu estrowym grupy alkilowe lub arylowe. Do typowyvch fosforandw naleza
takie, jak fosforan tréjoktylu, fosforan tréjbutylu, fosforan dwufenyleoktylu, fostoran dwufenylokrezylu oraz
fosforan trojkrezylu. Powyzsze fosforany iich zastosowanie zostaly opisane w opisie patentowymn Stanéw Zje-
dnoczonych Ameryki nr 2537655 oraz w opisie patentowym Stanéw Zjednoczonych Ameryki nr 3328128,

Z opisu. patentowego Stanéw Zjednoczonych Ameryki nr 2537655 znane jest zastosowanie w procesie
wytwarzania nadtlenku wodoru roztworu zawierajacego fosforan iréjbutylu. Roztwér zawierajycy fosforan
tréjbutylu oczyszcza si¢ przez przemywanie roztworem wodorctlenku sodu, suszenie bezwodnym weglanem
potasu i przepuszczanie otrzymanego roztworu przez warstwe aktywowanego tlenku glinu.

Z opisu patentowego Stanow Zjednoczonych Ameryki nr 3328128 znane jest stosowanie w procesie
wytwarzania nadtlenku wodoru roztworu zawierajacego fosforan tréjoktylu jako rozpuszczalnik, przy czym
'w opisie tym brak jakiejkolwiek wzmianki o oczyszczaniu takiego roztworu natomiast podano, ze estry tego typu
s korzystniejsze od zwiazku naftalenu pochodzacych z destylacji smoty, ktére sa trucizng dla katalizatora.

Z+brytyijskiego opisu patentowego nr 459310 znany jest sposdb oczyszczania fosforanéw tréjkrezylu stoso-
wanych do ekstrakgji fenolu, ktére zawieraja jako zanieczyszczenie substancje organiczne o duzym cigzarze
czgsteczkowym. Zanieczyszczone fosforany regeneruje si¢ stezonym kwasem siarkowym lub kwasem siarkowym
zawierajacym trdjtlenek siarki, ktére powodujg wytracenie zanieczyszczen. W celu oddzielenia .- fosforanéw
tréjkrezylu do mieszaniny dodaje si¢ rozpuszczalniki lub ziemie okrzemkowa.

Znany sposéb oczyszczania fosforanéw polega na usuwaniu innych zanieczyszczen niz wystgpujace w roz-
tworze stosowanym w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru, a po dodaniu kwasu mineralnego nie jest ko-
nieczne uzyskanie uktadu dwufazowego wodnego i organicznego, w ktérym faza wodna miataby okreslong war-
to$¢ pH. W procesie tym nie stosuje si¢ réwniez przepuszczania roztworu organicznego przez warstwe absorben-
ta, takiego jak tlenek glinu lub aktywowany tlenek magnezu. Wymienione cechy réznig znany sposéb oczyszcza-
nia od sposobu wedtug wynalazku.

Stwierdzono, ze zastosowanie do oczyszczania fosforanu tréjoktylu kwasu mineralnego w ilosci wystarcza-
jacej do uzyskania odpowiedniej niskiej wartosci pH fazy wodnej i poddanie oddzielonej fazy organicznej dziata-
niu absorbenta, daje wyniki bardzo dobre i niecczekiwane w swietle znanych proceséw.

Chociaz organiczne tréjestry kwasu fosforowego sa uzywane jako rozpuszczalniki dla formy antrahydrochi-
nonowej zwigzku antrachinonowego, a wéréd nich korzystny jest fosforan tréjoktylu, to jednak zastosowanie
handlowej lub technicznej postaci tego rozpuszczalnika nie jest mozliwe. Handlowy lub techniczny fosforan
tréjoktylu zawiera mate ilosci zanieczyszczen w postaci emulgatora, ktére to zanieczyszczenia uniemozliwiaja
ekstrahowanie nadtlenku wodoru na drodze rozdzialu fazowego pomigdzy wodny rozpuszczalnik i roztwér
poreakcji. Usunigcie emulgatora zanieczyszczajacego rozpuszczalnik jest wigc konieczne. Jednak jak wspomniano
znane metody oczyszczania s wyjatkowo pracochtonne, mato wydajne i mato skuteczne, a ponadto prowadza_
do straty okoto 30% fosforanu tréjoktylu, co podnosi koszty oczyszczonego rozpuszczalnika. Ponadto, oczysz-
czony produkt bywa czasami lepki i stwarza problemy zwigzane z powstawaniem emulsji, w wyniku niecatkowi-
tego usunigcia emulgatora. Przyktadowo, napigcie migdzyfazowe w handlowym fosforanie tréjoktylu, ktéra to
wielko$¢ charakteryzuje dobrze obecnosé emulgatora, wynosi zazwyczaj 5—7 dyn/cm. Fosforan tréjoktylu o tak
niskim napigciu mi¢dzyfazowym nie nadaje si¢ zupetnie jako rozpuszczalnik dla antrahydrochinonu, gdy2 mini-
malne napigcie powinno wynosi¢ okoto 18 dyn/cm. Handlowe rozpuszczalniki mozna wigc oczyszczaé znanymi
metodami w celu otrzymania produktu o napigciu migdzyfazowym wynoszagcym okoto 10—21 dyn/cm, ale za
cen¢ znacznej straty fosforanu tréjoktylu. W tej sytuacji jest niezbedne otrzymanie w sposéb wydajny, skuteczny
i niedrogi oczyszczonego fosforanu tréjoktylu, ktéry spetniatby wszystkie wymagania metody antrachinonowe;j
wytwarzania nadtlenku wodoru. Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczyszczania fosforanu tréjoktylu, zawiera-
‘jacego jako zanieczyszczenia emulgatory, ktorymi sy sole metali alkalicznych kwasu dwuoktylo- i jednooktylofos-
forowego, a stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru oraz sposéb oczyszczania jego roztworu
stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru.

Sposdb oczyszczania wedtug wynalazku polega na tym, Ze na fosforan tréjoktylu dziata si¢ wodnym
roztworem kwasu mineralnego, w ilosci wystarczajacej do zobojetnienia emulgatoréw i wytworzenia dwufazowe- )
go uktadu, sktadajgcego sig z fazy organiczne; i fazy denej o wartosci pH 0,5-3,0. Fazy rozdziela si¢, po czym
z fazy organicznej usuwa si¢ rozpuszczong i porwang wodg. Faza organiczna zawiera fosforan tréjoktylu oraz
zobojetnione emulgatory, to znaczy kwas dwuoktylo- i jednooktylofosforowy. Nastepnie faze t¢ poddaje sig
dziataniu absorbentéw, takich jak aktywowany tlenek glinu, Zel krzemnionkowy, kwas krzemowy o wysoko
rozwinigtej powierzchni, zeolity, lub aktywowany tlenek magnezu, na ktorych to absorbentach zostajg zatrzyma-
ne zobojetnione emulgatory. Otrzymuje si¢ catkowicie czysty fosforan tréjoktylu o napigciu migedzyfazowym
wynoszacym okoto 18—24 dyn/cm.
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Sposob wedtug wynalazku pozwala na oczyszczanie fosforanu tréjoktylu bardzo skutecznie i wydajnie, co
znacznie zmniejsza dodatkowe koszty oczyszczonego produktu. Ze wzgledu na wysokg czystosc, ktorg potwier-
dzaja wyjatkowe wysokie wartosci napigcia migdzyfazowego, fosforan tréjoktylu otrzymany sposobem wedtug
wynalazku, wykazuje wyjatkowa przydatno$é w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru matoda antrachinono-
w3, co wyraza si¢ doskonatg ekstrakcja nadtlenku wodoru z roztworu po reakcji.

Napigcie migdzyfazowe oznaczano metodg badawcza opracowang przez American Society for Testing
Materials (ASTM) nr D-97. Metoda ta jest przeznaczona do pomiaréw w warunkach niezréwnowazenia napigcia
migdzyfazowego olejéw mineralnych wobec wody, w temperaturze 25 + 1°C.

Zgodnie ze sposobem wedtug wynalazku, fosforan tréjoktylu zawierajacy jako zanieczyszczenia sole metali
alkalicznych (zwykle sodowe lub potasowe) kwasu dwuoktylo- i jednooktylofosforowego, poddaje si¢ dziataniu
wodnego roztworu kwasu mineralnego, w ilosci wystarczajgcej do zobojgtnienia emulgatoréw. Korzystnymi kwa-
sami mineralnymi sa: kwas siarkowy, kwas fosforowy i kwas azotowy. Zobojetnienie prowadzi si¢ do uzyskania
wartosci pH 0,5-3;0, korzystnie 2,2—2,7, w celu zapewnienia catkowitosci reakcji. Utrzymujac warto$é pH
warstwy wodnej ponizej 3, uzyskuje si¢ dobry uktad fazowy i wyrazng interfaze pomigedzy fazami organiczng
i wodng? Jedli pH warstwy wodne;j jest wieksze od trzech, nie uzyskuje si¢ rozdziatu fazy wodnej i organicznej.
Moc kwasu nie ma decydujacego znaczenia ale bardziej korzystne s3 rozciericzone niz stgzone roztwory kwaséw.
Korzystnie stosuje si¢ 0,01—0,001 mola kwasu na 1 litr wody. \

Reakcje kwasu z fosforanem tréjoktylu prowadzi sig¢ w sposéb pozwala]acy na dobre wymieszanie obu faz
tak, aby zapewni¢ zobojetnienie i ekstrakcje soli metali alkalicznych z fazy organicznej do nieorganicznej fazy

wodnej. Stosuje si¢ zwykle sposoby postepowania, takie jak mieszanie lub ekstrakcje przeciwpradowa. Tempera-

tura procesu nie jest parametrem krytycznym, a korzystny jest zakres temperatury 20—40°C. -

Po zobojetnieniu emulgatoréw, faze organiczng oddziela si¢ od wodnej. Klarowna faze wodng odrzuca sie,
a metng faze organiczna, zawierajaca fosforan dwuoktylu oraz otrzymane po zobojetnieniu kwasy jedno- i dwu-
oktylofosforowy, odwadnia si¢ stosujac znane sposoby, w celu usunigcia porwanej jak i rozpuszczonej wody.
Metna faza organiczna zawiera 0,25—1,0% objetosciowego wody porwanej oraz do 2% wody rozpuszczonej. Faze
organiczng odwadnia si¢ korzystnie przez odparowywanie pod zmniejszonym cisnieniem lub przy uzyciu $rodka
suszacego, takiego jak chlorek wapnia, chlorek cynku lub bezwodny siarczan sodowy, albo przepuszczajac faze
organiczng przez filtr koalescencyjny. Odwodnienie jest niezbgdne dla usunigcia zar6wno porwanej jak i rozpusz-
czonej wody, w celu zapewnienia racjonalnego wykorzystywania absorbenta w procesie absorbowania zobojetnio-
nych zanieczyszczen, gdyz absorbent moze takze petnié funkcje $rodka odwadniajacego lub suszacego.

Po usunigciu wody z fazy organicznej, faze te traktuje si¢ absorbentem, ktéry selektywnie absorbuje
zobojetnione zanieczyszczenia i otrzymuje si¢ catkowicie czysty fosforan tréjoktylu. Korzystnymi absorbentami
s3: aktywowany tlenek glinu w postaci granulek lub kuleczek, zel krzemionkowy lub dwutlenek krzemu o dobrze
rozwinigtej powierzchni, zeolity naturalne lub syntetyczne i aktywowany tlenek magnezu.

Jesli nie przeprowadza si¢ powyzszej operacji, podczas zetknigcia si¢ fosforanu tréjoktylu z ‘umiarkowanie
alkalicznym $rodowiskiem moga tworzy¢ si¢ sole metali alkalicznych kwasu dwu- i jednooktylofosforowego.
Obniza to znacznie napigcie migdzyfazowe fosforanu tréjoktylu.

Proces absorpcji prowadzi si¢ w konwencjonalny sposéb, taki np. jak dodawanie absorbenta do fazy orga-
nicznej i nastgpnie odsgczenie go. Alternatywnie, faze organiczna przepuszcza si¢ przez ztoze lub kolumne

- zawierajaca absorbent. W tym przypadku wymiary czasteczek powinny korzystnie wynosi¢ 8—50 mesh (wedtug
standard6w sit Stanéw Zjednoczonych Ameryki).

Fosforan tréjoktylu oczyszczony sposobem wedlug wynalazku jest szczegblnie przydatny w procesie
wytwarzania nadtlenku wodoru polegajacego na kolejnej redukgji i utlenianiu roztworu zawierajacego podstawio-
ny antrachinon, rozpuszczony w mieszaninie rozpuszczalnikéw, zawierajacej rozpuszczalnik antrachinonu
ioczyszczony fosforan tréjoktylu, jako rozpuszczalnik antrahydrochinonu. Jesli jako gtéwny sktadnik takiego
roztworu stosuje si¢ fosforan tréjoktylu oczyszczony sposobem wediug wynalazku, ktérego napigcie migdzyfa-
zowe wynosi od okoto 18 do okoto 24 dyn/cm, to otrzymany roztwdr ma napiecie migdzyfazowe wigksze niz
20 dyn/cm. Roztwor taki jest bardzo dobrym rozpuszczalnikiem, zaréwno dla antrachinonowej jak i antrahydro-
chinonowej postaci zwigzku, ma niska lepkos¢ i tym samym tatwosé przeptywu przez wszystkie stadia procesu,
oraz wysokie napigcie migdzyfazowe, a tym samym umozliwia wydajne ekstrahowanie nadtlenku wodoru z roz-
tworu.

Zastosowanie w roztworze antrachinonowym jako rozpuszczalnika dla antrahydrochinonu fosforanu tréj-
oktylu, oczyszczonego sposobem wedtug wynalazku, pozwala takze na stosowanie podczas ekstrakcji wodnego
rozpuszczalnika o szerokim zakresie pH, korzystnie 0,1—5,0, w ktérym to zakresie najlepiej ekstrahuje sig i jest
stabilny nadtlenek wodoru oraz nie wystepuja problemy zwigzane z powstawaniem emulsji.
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Roztwér roboczy moze zawieraé zwigzki antrachinonowe, takie jak alkiloantrachinony, estry kwasow
antrachinonokarboksylowych i antrachinonosulfonowych, chlorowcoantrachinony i inne znane i stosowane do-
tychczas antrachinony. Szczegélnie przydatnymi antrachinonami sg 2-etyloantrachinon, czterowodoroantrachi-
non, Ill-rz.butyloantrachinon oraz amyloantrachinon. Te zwigzki robocze rozpuszcza si¢ w jednym lub wigcej
rozpuszczalnikach antrachinonu, takich jak keton o 8—17 atomach wegla, ksylen, alkohol o 5--12 atomach
wegla, benzen, alkilobenzen ipodobne. Szczegdlnie korzystnymi rozpuszczalnikami sa wieloalkilobenzeny
0 9—-11 atomach wegla, takie ]ak tréjmetylobenzen, metyloetylobenzen, metylobutylobenzen, czterometyloben-
zen i podobne.

Stosunek rozpuszczalnika antrachinonéw do oczyszczonego fosforanu tréjoktylu moze sie zmlemaé W r1oz-
sgdnie szerokich granicach, a ponadto do mieszaniny moga by¢ dodawane inne rozpuszczalniki if/lub obojetne
substancje. Szczegélnie korzystne sg takie mieszaniny rozpuszczalnikéw, w ktérych stosunek objgtosciowy roz-
puszczalnika antrachinonowego do antrahydrochinonowego, to jest rozpuszczalnika antrachinonowego do fosfo-
ranu tréjoktylu, wynosi 60—85 : 40—15. Rozpuszczalniki stosuje si¢ w roztworze roboczym w ilosci wynoszacej
co najmniej 37,5% jego objetosci, to znaczy wiloSci zapewniajacej co najmniej akoto 15% objetosciowych
fosforanu tréjoktylu. UzZycie mniejszej ilosci rozpuszczalnika powoduje powstanie roztworu o wiasciwosciach
utrudniajgcych przebieg procesu. Maksymalne iloci stosowanych rozpuszczalnikéw okreélajg warunki ekono-
miczne procesu.

Alternatywnie do sposobu, w ktérym do sporzgdzania roztworu antrachlnonowego stosuje si¢ oczyszczony
fosforan tréjoktylu, roztwér mozna przygotowywaé rozpuszczajgc stosowany antrachinon w rozpuszczalniku
zawierajacym rozpuszczalnik antrachinonu i nieoczyszczony fosforan tréjoktylu, zawierajacy emulgatory, to zna-
czy sole metali alkalicznych kwasu dwu- i jednooktylofosforowego. Roztwor taki oczyszcza si¢ sposobem we-
dtug wynalazku dzalajac wodnym roztworem kwasu siarkowego lub fosforowego w ilosci wystarczajacej do
zobojethienia zanieczyszczen i wytworzenia uktadu dwufazowego, sktadajacego sie z fazy organicznej zawierajg-
cej roztwor ifazy wodnej. Zobojetnianie prowadzi si¢ do. uzyskania wartosci pH fazy wodnej wynoszacej
0,5-3,0, korzystnie 2,2—2,7, co zapewnia doprowadzenie reakcji zoboje¢tniania do korica.

Do zobojetniania emulgatoré6w w roztworze nie mozna stosowac¢ kwasu solnego i azotowego, gdyz obec-
no$é azotanu lub chlorku podczas reakcji prowadzi do otrzymywania niepozadanych produktéw ubocznych,
zawierajacych te aniony. Po zobojetnieniu emulgatoréw, metng faze organiczng oddziela si¢ od fazy wodnej.
Faz¢ wodng odrzuca si¢, a faz¢ organiczng uwalnia si¢ od porwanej wody przy zastosowaniu znanych sposobdw.
Nastepnie faze organiczna poddaje si¢ dziataniu opisanych uprzednio absorbentéw, bez koniecznosci usuwania
rozpuszczonej wody, poniewaz rozpuszczalno$§¢ wody w fazie organicznej to zaaczy w roztworze wynosi zale-
dwie okoto 2,5 g/litr, wobec rozpuszczalno$ci wody w samym oddzielnie oczyszczonym, fosforanie tréloktylu
wynoszgcej okoto 15 g/litr.

Zobojetnione zanieczyszczenia sa absorbowane przez absorbent i otrzymuje sig¢ catkowicie czysty roztwor
o napigciu miedzyfazowym wiekszym niz 20 dyn/cm. Nastepnie, z zastosowaniem oczyszczonego roztworu
wytwarza si¢ nadtlenek wodoru na przemian przez redukcje i utlenianie podstawionego zwiazku antrachinonowe- -
go. Wytworzony nadtlenek wodoru ekstrahuje si¢ z roztworu po reakcji wodnym rozpuszczalnikiem o wartosci
pH 0,1-5,0, w ktérym to zakresie nadtlenek wodoru najlepiej si¢ ekstrahuje i jest najbardziej stabilny.

Sposéb wedtug wynalazku jest blizej wyjasniony w ponizszych przyktadach wykonania, w ktérych jesli nie
podano inaczej, procenty sg procentami wagowymi.

Przyktad I. Oczyszczanie handlowego fosforanu tréjoktylu sposobem wedtug wynalazku Dwa litry
handlowego fosforanu tréjoktylu, o napigciu migdzyfazowym wynoszgcym 5,5 dyn/cm, dodaje si¢ do 500 ml
destylowanej wody, po czym pH wody doprowadza do wartosci 2,5 85% roztworem kwasu fosforowego. Catos¢
miesza si¢ mieszadtern magnetycznym w ciggu 30 minut. Po zakoficzeniu mieszania, pH warstwy wodnej ma
warto$¢ 7,0 i nie uzyskuje si¢ wyraznego rozdzialu faz. Dodaje si¢ 85% roztwor kwasu fosforowego podczas
mieszania. Gdy pH osiggnie warto$¢ 2,5, fazy natychmiast si¢ rozdzielajg. Metng faze¢ organiczna oddziela si¢ od
klarownej fazy wodnej i przepuszcza przez filtr koalescencyjny, a nastgpnie dodaje si¢ $rodek suszacy w celu
usunigcia porwanej i rozpuszczonej wody. Fosforan tréjoktylu po obrébce kwasem ma napigcie powierzchniowe
22,5 dyn/cm, co dowodzi, ze zanieczyszczenia zostaly zobojetnione, chociaz pozostaly nadal w roztworze.
Nastepnie fosforan tréjoktylu. przepuszcza si¢ trzykrotnie przez kolumng o érednicy 25 cm, wypeiniona
155 cm® aktywowanego tlenku glinu o wymiarach ziaren 14 X 28 mesh (wedtug standardéw sit Stanéw Zjedno-
czonych Ameryki), w celu usunigcia kwasu dwu- i jednooktylofosforowego. Drobne czastki tlenku glinu usuwa
si¢ saczac oczyszczony fosforan tréjoktylu przez filtr o wymiarach poréw wynoszacych 0,45 mikrona. Caty
proces prowadzi si¢ w temperaturze pokojowej (25°C). Otrzymany, oczyszczony fosforan tréjoktylu ma napigcie
migdzyfazowe wynoszace 21 dyn/cm, nie zawiera jonéw sodu oraz dajgcych si¢ wykry¢ §ladéw kwasu dwu- - lub
jednooktylofosforowego.
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Dla poréwnania, dwa litry handlowego fosforanu tréjoktylu, stosowanego w tym przyktadzie, przepuszcza
sie trzykrotnie przez kolumne o srednicy 25 mm, wypetniony 155 cm?® aktywowanego tlenku glinu 0 wymiarach
ziaren 14 X 28 mesh, bez uprzedniego zobojetniania i odwadniania. Drobne czastki tlenku glinu usuwa sig¢ tak
samo jak opisano poprzednio w tym przyktadzie. Otrzymany fosforan tréjoktylu ma napiecie migdzyfazowe
wynoszgee 11,8~12 dyn/cm { zawiera ponad 100 czesci na milion soli metali alkalicznych kwasu dwu- i jedno-
oktylofosforowego.

Przyktad Il Oczyszczanie sposobem wedtug wynalazku roztworu zawierajgcego handlowy fosforan
trdjoktylu. Przygotowuje sig roztwor antrachinonowy, mieszajac 7,41 litra handlowej mieszaniny rozpuszczalni-
kow, zawierajacej okoto 99,6% zwigzkéw aromatycznych, o temperaturze wrzenia 182—204°C, otrzymanej z fir-
my Shell Chemical Company i znanej pod nazwg Shell Sol Ab, w ktérej sktad wchodzi 82,3% alkilobenzenéw
0 8~12 atomach wegla, w tym 80% alkilobenzenéw o 1011 atomach wegla oraz 13,3% cyklobenzenu i 3,5%
zwigzku dwuaromatycznego o 10 atomach wegla (naftalenu), z dwoma litrami handlowego fosforanu tréjoktylu,
wykazujacego napigcie migdzyfazowe 5,5 dyn/cm. W powyiszej mieszaninie rozpuszcza sig 1300 gramow 2-ety-
loantrachinonu, w temperaturze 40—45°C. Roztwor saczy si¢ przez filtr o wymiarach poréw wynoszacym 2,0
mikrony, w celu usunigcia czesci nierozpuszczonych. Do przesaczu dodaje si¢ 2,5 litra wody destylowanej
i doprowadza pH fazy wodnej do wartosci 2,2—2,5 za pomocy 85% roztworu kwasu fosforowego. Cato$¢ miesza
si¢ w ciagu 30 minut, utrzymujac pH mieszaniny ponizej wartosci 2,7 dodatkiem 85% roztworu kwasu fosforo-
wego.

Po zakoriczeniu mieszania roztwor natychmiast rozdziela si¢ na dwie fazy, faz¢ organiczna i faze wodna.
Metna faze organiczng oddziela si¢ od klarownej fazy wodnej i przepuszcza przez filtr koalescencyjny w celu
usunigcia porwanej wody. Nastepnie faze organiczna przepuszcza sie trzykrotnie przez kolumne o $rednicy
25 mm, wypeiniong 200 cm® aktywowanego tlenku glinu 0 wymiarach ziaren wynoszacych 14 X 28 mesh, w ce-
lu usunigcia zoboj¢tnionych emulgatoréw stanowiacych zanieczyszczenia, to znaczy kwasu dwu- i jednooktylo-
fosforowego. Otrzymuje si¢ oczyszczony roztwdér o napieciu migdzyfazowym wynoszacym wiecej niZ
21 dyn/cm. ’

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb oczyszczania fosforanu tréjoktylu stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku wodoru, za-
wierajacego jako zanieczyszczenia emulgatory, bedace solami metali alkalicznych kwasu dwuoktylofosforowego
i kwasu jednooktylofosforowego przez dziatanie kwasem mineralnym i absorbentem,znamienny tym,ze
na fosforan tréjoktylu dziata si¢ wodnym roztworem kwasu mineralnego w ilosci wystarczajacej do zobojetnienia
zanieczyszczen i wytworzenia uktadu dwufazowego, sktadajacego si¢ z fazy organicznej i fazy wodnej, o wartosci
pH 0,5-3,0 a nastgpnie oddziela si¢ faz¢ wodna od organicznej i usuwa porwang i rozpuszczong wode z fazy
organicznej zawierajacej fosforan tréjoktylu oraz zobojetnione zanieczyszczenia, ktére stanowi kwas dwuoktylo-
fosforowy i kwas jednooktylofosforowy, po czym na faze organiczna dziata sig absorbentem, takim jak aktywo-
wany tlenek glinu, zel krzemionkowy, dwutlenek krzemu o dobrze rozwinigtej powierzchni, zeolity lub aktywo-
wany tlenek magnezu.

2, Sposéb wedtug zastrz. l,znamienny tym, 2ze utrzymuje si¢ warto§¢ pH fazy wodnej przed roz-
dzieleniem faz wynoszacg 2,2-2,7.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako kwas mineralny stosuje si¢ kwas siarkowy,
kwas fosforowy lub kwas azotowy. ,

4. Spos6b oczyszezania roztworu fosforanu tréjoktylu stosowanego w procesie wytwarzania nadtlenku wo-
doru, zawierajacego fosforan tréjoktylu zanieczyszczony emulgatorami bedacymi solami metali alkalicznych
kwasu dwuoktylofosforowego i kwasu jednooktylofosforowego oraz podstawiony zwigzek antrachinonowy i roz-
puszczalnik antrachinonu, znamienny ty m, Ze na roztwor dziata si¢ wodnym roztworem kwasu siarkowe-
go lub kwasu fosforowego, w ilodci wystarczajacej do zobojetnienia zanieczyszczen i wytworzenia dwufazowego
uktadu skladajacego si¢ zfazy organicznej zawierajacej roztwor oraz fazy wodnej, o wartosci pH 0,5-3,0,
a nast¢pnie oddziela si¢ fazg¢ wodng od fazy organicznej, zawierajacej wymieniony roztwdr i zobojetnione zanie- ‘
czyszczenia i z tej ostatniej usuwa si¢ porwana wode, po czym na faze organiczng dziata si¢ absorbentem, takim
jak aktywowany tlenek glinu, Zel krzemionkowy, dwutlenek kwasu o dobrze rozwinigtej powierzchni, zeolity
i aktywowany tlenek magnezu.

5. Sposéb wedtug zastrz. 4, znamienny tym, ze przed oddzieleniem fazy organicznej utrzymuje sig
warto$é pH fazy wodnej w zakresie 2,2—2,7.

6. Sposob wedtug zastrz. 4, znamienny tym, ze juko rozpuszczalnik antrachinonu stosuje si¢ wielo-
alkilobenzen 0 9—11 atomach wegla.
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