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Eljdrds sésavgaz tisztitdsdra

(STKIVONAT

A taldmdny tdrgya eljdrds olyan sésavgdz tsztitd-
sdra, amely ecetsavnak klorgazzal ecetsavanhidrd
és/vagy acetil-klorid jelenlétében végrett katalitikus
klsrozdsdval torténd, klér-ecetsav elddllitisakor mel-
ek termékként keletkezik, és amely eldtisztitds utdn
méz 0,1-3 térfogat? acetil-klord és legfeljebb 0,1
térfogatZ klor-acetil-klorid szennyezést tartalmaz, és
a tisztitdst két egymdsutan kapcsolt, ellendramban
izemeld, osztott mosézondban foly tatjak le.

A talalmany szerinti eljirast gy végzk, hogy a
tisztitandd sésavgazt el0szor az elsé mosézona also
tészében 15 Im° sosavgaz, legfeliebb 15 omeg%
ecetsavat tarlalmaz6 tomény sésayval 10-50 "C.
on kevelik, & czutdn a sésavgdzt az elsG mosozona
felsé részéhen S 40 °C-on 005 -1 Im? sésavgéz,
tomeny sésavval mossik, és az clsé mosdzona felsd
rész26b0) szirmazo scsavgazt eldszér a misodik mo-
sozéna also részében 10--40 °C-on 2-10 Im? s6-
savgds, legfeliebb 15 tomegio vizet tartilmazd kén-
savval mossdk, mgjd a sésavgdzt a mdsodik mosézéna
felsts részében 10 30 °C-on 001- 05 Ym? scsavgdz,
tomény kénsavval mossik




A ulflmény thigya s6savgdz tisztitdsdra sz 6
oljdras, A sdsavat melléktermekkeént k?juk, 62-
ben ecotsavat klérgdzzal ecetsavanhidri és/vagy ace.
tlklodd jelenlétében folyamatos zemmédban ks,
talitikusan ecetsavkloddds klérozzuk

Ismert & , Ullmanns Encyklopadie der technischen
Chemie., 3, kiadds 5. kotet, 390--391 oldal”-bé],
hogy ecetsavklodd folyamatosan el64l'ithaté, hg
k;mbb 98% ecetsavat kl6rral ecetsavanhidrid vagy
acetil-klorid katalizétor adagoldsdval klérozzdk, Az
flymédon, melléktermegkként keletkezs sésavgaz érté-
kesitése miatt a kondenzilhats részeket el kell tdvo-
litani. Ezek a kondenzalhaté részek értékes gyorsiték,
{gy célszeren az ecetsav.klorid elé4llit4si eljdrdsban
visszavezethetSk, Ezért a leszfvatott gdzokat friss
termegkekkel ellendiramban mossgk ésjvagy a kon.
denzglhat6 részeket mélyhitéssel eltdvolitjdk,

Az ecetsav-kloddok el84llftdsdra ilyen jelleg(i el-
Jérdst kozol a 1919476, szamu NSZK-beli koz-
rebocsdtasi jrat, amelyben az acetil-klodd és adott
esctben a reaktorbdl eltdvozé egyéb gdzok visszanye-
Tésére a reaktorgdzt korilbelil 20 °C hémérsékletre
lehitk & az ecetsavbdl, ecetgnhidridodl ésfvagy
ace til klordb6! 4ll6 klérozandé keverékkel ellendram.
ban mosszk .

Az flymédon megtisztitott™ sésavgsy tilnyomé-
részben acetil-klodid formgban 06-3 térfogat%
karbonsavkloridot és adott esetben egy kevés kiér.
-acetilkloridot tartalmaz. Tapasztalat szernt az ily-
képpen szennyezett nyers sdsavgdz rendk{viil korrozfy
hatdsu kiléndsen | o1, ha a gézt a kondenzglhaté
részek kondenzildsa érdekében Osszepréselik. Ezért
eddig a szokvanyos berendezésekben az ilyen tipusd
nyers sésavgdzt flymédon nem leheteit oly mértékben
megtisztitani, hogy a tisztitott sdsavgz tovibbi ké
mial reakciéban alkalmazhaté legyen, Ennek kovet-
keztében megelégedtek azzal, hogy a nyers sésavgizt
vizben illetve sésavban abszorbesltsk. Az ekkor ke-
letkezd sésav ecetsayval Szennyezett, A sGsaviecetsav
clegy desztillicics elvdlasztisa a csekély forrdspont.
kiil6nibség és a sésav és viz azeotrdp elegy kialakul4sa
miatt nehéz és ezenkfvii] gazdasdgtalan is. Igy az
gcebmawal szennyezett sésavat gyakran el Kellett

obnj

A 252228603 NSZK.beli kozzététell iratban
olyan eljdrdst adnak meg ecetsav kl6rozdsdval térténs
ecetsavklord eld4lli dsakor keletkezg sésavgiz tisztf-
tisdra, amelyben a Szennyezett sésavgdzt ellengram.
ban 20--80 tomeg% kénsavbs], 15—60 témeg% ecet.
savbol & 5-50 tomeg% vizbd) 4116 moséfolyadékkal
kezelik

Ennek a tisztitdsi eljdrdsnak a h4trin a, hogy
olyan higitott kénsay keletkezik, amelyet a { rfolya-
Matba tovébbitanak  é& amely sok ecetsavat tartalmaz
& ezenkiviil az oldott sésav mijatt rendkiviil agresszfv
és "2y nehezen kezelhetS. Ebbé] csak rendkijviil kolt.
8éges és munkaigényes tisztitdsi folyamattal lehet az
ecetsavat visszanyernj,

A taldminy feladata volt, hogy olyan tisztit4si
folyamatot valésitsunk meg, amellye] a s6savgszt —
amely ecetsav ki6rozisdval torténd klér-ecetsav el§4)-
litdsakor keletkezik — gazdasdposan tisztithatjuk &
kozben csak olyan anyagok keletkeznek amelyek
}r;emékktmséges tisztitasd folyamattal ismét alkalmaz.

atok,

A talflmany szerinti eljsrds klorecetsav elo4lli-
tasakor keletkez sésavgdz tisztitdsdra szolgdl . A kl6r.
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“ecetsav el6dllitdsakor ecotsavai ecetsavanhidrid &/
lwgil acetilklord

san klérozunk, A sésavgdz ¢16tisztitds utdn méo 1-
~3 térfogat% acetil-klorid & legfeljebb 0,1 térfogatos
klér-acetil-klorid szennyezést turtalmaz, Az eljdrast
két egymdsutén kapcsdlt, ellenframban m 6ds,
osztott mosézéndban folytatjuk ke, gzzal ellemezve,
hogy a tisztftandé 8Gsavgdzt eldsetr az els8 mosézéna

jelenlétében Klorgdzzal katalitiky.

als¢ részében 1-5 m® sésavgdz, legfeljobb 15 tbmoeg-

% ecetsavat tartalmazé tdmény sésavval 1015

on kezeljik, és ezutdn a sésavgdzt az &1s8 mosézéng

fels§ részében 5-40 °C.on 0,051 Im? sésavgsz
tomeény sdsawal mossuk, és az 21s6 mosézéna felss

1és26b8l szdrmaz 6 kénsayval mossuk, majd a sésavgdat

8 mgsodik mosézéna fels6 résuében 10-30 °Con
001-0,5 ym® sésavgsz, t3mény kénsavval mossuk.

Célszerfien mindkét mosézénit egy alsé és egy fol-
868 részre osztottuk. )

A taldlmgny szerinti eljdrsst ¢lénydsen .igy foly-
tatjuk le, hogy a tisztitand6 sssavgdzt ‘eldszor az '

¢ls6 mosézdna alsé részében, 710 tomeg% ecetsavat
tartalmazé tomény sésavval, 15--25 °C hgmérsékle-
ten kezeljiik, és ezut4n a sésavgszt az els® mosézona

fels6 részgben 18—-20 °C hémémékleten tomény 86- -

savval utdnmossuk.

Elonyos, ha az els6 mos6zéna als6 részében to-
mény sésavbd és ecesavbol 416 2—3 1 mossfolyads-
kot Sntiink be, 1 m* sésavgdzhcz, normdl koriilmé.
nyekre vonatkoztatva, és az els mosézélala felsd ré-
szébe 01 1 témény sésavat ntink 1 m® sésavgdz.
hoz nomél kértilményekre vonatkoztatva -

Az eljdrds elényos véltozatst jelenti, ha az els8
mosczéna felsd részében 0,1 1 tomény sésavat on.
tink 1 m’ sésavgdzhoz, nomdl korilményekre vo.
natkoztatva,

Az cljdrds elényos vdltozatdt jelenti, ha az els8
mos¢ézdna felsS részébdl a sésavgizt elBszér a mdso-
dik mos6zéna alsé részébe legfeliebb 10 tomegh
vizet tartalmazé kénsawval, eldnyissen 15—20 °C hé.
mérsékleten massuk, majd a masodik mosézéna fels§
részében a  sésavgdzt 18-20 °C  hamémékleten
tdmény kénsavval mossuk.

Nagyon j6 tisztitdst érink el, ha a mdsodik mo-
$6zdna als6 részébe 1 m* sésavgizhoz a nomdl ko-
rilményekre vonatkoztatva — elfnydsen legfeljebb
10 témeg% — vizet tartalmazé 5—6 1 kénsavat ontink
be,

Célszerien a mgsodik mosézéna fels6 részébe 1
m® scsavgdzhoz — a norm4l koriilményekre vonatkoz-
tatva — elOnydsen 002-0,1 1 tdrmény kénsavat 8n-
riink be

A taldlmény szerinti eljirsssal a kldr-ecetsav kid.
rozdsakor keletkezs sésavgizt gy tisztitjuk, hogy
az kevesebb, mint 10 ppm vizet és kevesebb, mint
5 ppm ecetsavat tartalmaz, )

Az els8 mosézéndban Keletkez8, legfeljebb 15
tomeg% ecetsavat tartalmazé tomény sésavat meny-
nyiségileg  visszavezethetjilk a monoklérecetsay.
-l64llitdsi folyamatba, ahol ez a sésav savkloridok,
illetve -anhidridek hidroliziséhez alkalmazhaté

A miésodik mosdzénsban keletkezs legfeljebb
15 tomeg% vizet tartalmazé lkénsay kevesebb,
mint 05 tomeg% ecetsavat &s kevesebb, mint 0,1
tdmeg7 sGsavat tartalmaz, Levegs icifivatdssal a kén-

sav  sésavtartalmat Kevesebb, mint 10 ppm.re
csokkenthetjitk  és ezt példsul kozvetlenill alkak
mazhatjuk foszfst&rcek fe tdrdsdhoz,

2.



A talflmdny szerinti eljirdst egy folysmatibraval
szemlélte ik,

A monoklérecotsa
keresztiil 1800 Nm®/h sésavgdzt szallitunk az
1 els6 mosdzéndba. A sésavgdz 0 15 térfogat% ace-
tilklodd 001 térfogat% kigr-acetil-klorid és 01 tér
fogat ocetsav szennyezést tartalmazott

£]54llitasbel a 13 vezetéken
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A 14 folyadekcirkuldltaton keresztil a 11 pume

pdval 398 tSmeg% sésavat & 89 tdmeg% ecetsa
vat 826 4 m’/h moséfolyadékot szivattyu.
Zunk az | elsq-mosézéna 3 alsé részébe, A 15
s6léhatSvel 17 °C homérsekletre dllitiuk be a mo-
séfolyadék hSmérsékletét. Az elsé mosézéna alsé
része 700 mm belsS dtmérSj6 és tiz harangtdledt tar-
talmazé kolonna rész, A 17 vezetéken keresztl] a
8 tartdlybél 180 Ifh & 20 °C homérsékletd tdmény
sbsaval az 1 mosézéna 4 felss részébe juttatjuk,
Az els6 mosézéna felsd része 700 mm belss dtmérsjQ
és tiz harangtdlcdt tartalmazé kolonna rész, A 16
vezetéken keresztiil az elhaszndlt moséoldatot a7

tartglyba (monoklérecetsav elG4llitss) eresatjitk lo, -

Az elgtisztitott sésavgdz a 18 vezetéken keresz.
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til elhagyja az els6 mosézénst ¢s innen a 2 mésodik :

maosézéndba keriil

A 2 mosézéna 5 alsé részében a sOsavgdzt a 19
folyadékcirkuldltatén keresztiil 12 UMpa  segitsé.
gével 79 tomeg% vizet tartalmazé lg m”|h kénsav-
val mossuk, A mdsodik mosézona alsé része 700 mm
belsd dtmérdjl és tiz harangtdicat tartalmazé kolon.
narész,

A 19 folyadék cirkulsltatst a 21 s6léhdtsvel 16
°C homérsékletre tempersljuk. A 2 mdsodik mosd.
zéna 6 felsd része 700 mm belsd 4t ér0jd és tiz ha-
rangtdlcat tartalmazé kolonna rész, ahova a 10 tar.
talybal a 23 vezetéken keresztiil 60 Lh témény kén.
savat Ontlink be. A tisztitott sésavgdz a 2 misodik
mos6zondt a 20 vezetéken keresztil hagyja el. A
sésavgaz 10 ppm-ndl kevesebb viz és 5 ppm-nél keve-
sebb ecetsav szennyez st tartalmaz,

A 22 vezetéken kereszti] 3 9 tartdlyba leengedett
elhasznalt kénsav 7b9 Wmeg% viz mellett még 0,5
tomeg%-ndl kevesebb ecetsavat & 009 tdmeg% s6-
savat tartalmaz.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Ejdrés olyan séeavgsz tisztitisira. amely ecot-
saviak kiérgdzzal ecetsavanhidrid és)vagy acetd-
Klorid jelenétében végzett katalitikus klérozisaval
tdrténd kidrecetsay el6dllitdsakor melléktermékként

keletkezik, és amely el6tisztitds utin mﬁ? 0,1-3 tér-

fogat% acetil-klord és legfeliebb 0 1 térfogat% klér-
-acetilklord szennyezést tartalmaz, és a tisztitsst két
egymdsutgn kapcsalt, ellengramban iizemels, osztott
mosézéndban folytatjuk le, azzal fi ellemez.
ve, hogy a tisztitand6 sésavgdzt eldszor az elss
mos¢zona alsé részében | m* sésavgdzra vonatkoztat.
va 15 1 legfeljebb 15 tdmeg% ecetsavat tartalmazé
tomény sésavval, 10-50 °C.on kezeljik és ezutdn a
s6savgdzt az els6 mosézéna felsd részében 5-40 °C
on, I'm’ sésavgizra vonatkoztatva 0.05—1 1 témény
sésavval mossuk  és az elsé mosézéna felsd részébdl
szdrmazé sésavgdzt elszor a mésodik mosézéna alsé
részében, 10-40 °C.on, | m® sosavgdzra vonatkoz-
tatva 2-1 1 legfeliebb 15 tdmeg vizet tartalmazé
kénsavval mossuk, majd a sésavgizt a mésodik mosé-
26na fels6 részéven 10-30 °C-on, 1 m® sdsavgdzra
vonatkoztatva 0,01-0 5 1 témény kénsavval mossuk,

2, Az 1, igénypont szerinti ¢lifeds, azzal
jellemezve, hogy azelsd moszéna alsé részé.
ben 15-25 °Con 1 m® sésavgdzra vonatkoztatva
2-3 1, 7-10 tomegh ecetsavat tartalmazé témény
sOsavat juttatunk, .

3, Az 1, igénypont szednt elidvds, azzal
jellemezve, hgyazelsémmézom.t‘ehd-
részébe 18-20 °C.on 1 m® sésavgdzra vonatkoztatva
0,11 tdm¢ny sésavat juttatunk,

4. Az 1, igénypont szerinti eljirds, azzal
jellemezve,  hogy amisodik mosszéna alsé
részébe 15-20 °C.on, I m’ sésavgszra vonatkaztatva
5-6 1, kegfeliebb 10 tomeg% vizet tartalmazé kén
savat juttatunk,

5. Az 1. igénypont szerind eljdrds, azzal
jellemezve, hogyamasodik mosézénd felss
részébe 1820 °C-on, I m® sésavgdzra vonatkoztatya
0,02-0 1 1 tomény kénsavat juttatunk.

e o s, e i i s

Kiadja: Orsz4gos Taldlmgnyi Hivatal
Felel6s kiad6: Himer Zoltén o.v,

KODEX

3-



. 196 041
Nemzetkéz osztdlyozds:C 01 B 7/07
C07C 5316




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

