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(54) Spdsob spracovania matednyoh lihov odpadajucich z v¥roby 1,5-endometylén=

3,7-dinitrdzo-1,3,5,7~tetraazacyklooktdnu

Vynélez pojedndva o spracovani matednych ldhov z vyroby 1,5-endometylén=3,7=-di-
nitr8z0-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu tek, #e hlavnymi produktami spracovenie si vodny

roztok formaldehydu a kr-Stalicky dusiénan sodny.

Pre priemyselni produkciu l,5-endometylén=3,T-dinitrdzo=1,3,5,7-tetraszacyklookténn
zndmeho tie¥ pod ndzvom N,f-dinitrdzopentemetyléntetramin (DNPT), je z technicko-eko=
nomického hladiska najvyhodnejSie nitrizadné Stiepenie hexametyléntetraminu v slabo
kyslom prostredi. Ako zdroja nitrozadného 3inidla sa tekmer v¥hradne pouiiva kombind=-

cie minerdlne} kyseliny a dusitanov alkalickych kovov, alebo dusitanu vépenatého.

2 hladiska kvality, vftaZnosti a problematiky izoldcie N,N*dinitrézopentamety}én-
tetraminu je pri nitrozadnom Stiepeni najoptimdlnejSia kombindcie kyseliny dusilnej a
dusitanu sodného. Vedlajdimi produktemi reakcie (matednymi 1ldhmi) sd v tombto pripade
vodné roztoky dusinanu sodného, obsahujice formaldehyd a amdniové idny, avdak zostévar
tu 1 urdité mno¥stvo vychodzieho dusitanu sodného, braného do reakcie ako pufrujice a

nitrozolyzu katalyzujice dinidlo.

8astym pripadom z akondovania nitrozolyzy je neutralizdcia celej reskénej zmesi

alkalickym hydroxidom, v nafom pripade vodnym roztokom hydroxidu sodného. Tu potom ma=
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te¥né 1thy, popri u¥ menovanych substanciach, obsahujd hexametyléntetremin, polydly
(03 a¥ C7) a iné produkty formozainych a N-Menniochovych reekeif, ako i prebytok neutra=
1izadného dinidla. Spracovanim takyochto matednfoh ldhov na roztok dusilnanu sodného a
ne roztok formaldehydu sa zabyva USSR autorské osveddenie 3. 185 888 a spracovenim na
kryStalioky dusi¥nan sodny & vodny roztok formeldehydu zasa USSR autorské osvedSenie

Be vevessecncee (PV 4424-78),

Jednou z najd8le’ite]¥fch podmienok izoldcie dusidnanu sodného vysokej kvality Je
do najviidsie znffenie obsahu organickyfsch substancif v matednych ldhoch; minimelizdeiu
obsahu netekavych organickyeh podielov je mo%né, okrem iného, dosiahmit i dpravou za=
kondenia nitrozolyzy, eko o tom pojedndva na pr. USSR autorské osved¥enie Se¢ eeevessss
tecensseecsses (PV 66=T8), Podla citovaného autorského osved¥enia je N,M=-dinitrdzopen-
tametyléntetramin izolovany filtrdeiou kysle) reak&nej zmesi & neutralizovany je iba
f£iltradny koldd. Okrem dspory na neutralizadnom dinidle je tymto spdsobom mo¥né znf%it
aj spotrebu kyseliny dusi¥ne] v procese spracoveania koreSpondujdcich matednych lidhov a

celd operdeiu takto ekonomicky zvFhodnit,

Podstatou tohto vyndlezu je sp8sob spracovania matednyeh lidhov z vyroby 1l,5-endo=~
.metylén-B,7-dinitr6z041,3.5,7-tetréazlcyklookténu, rezultujicich z filtrécie kyaléd
nitrozolyzaine] zmesi, obsahujdocich dusidnan. sodny, dusitan sodny, formaldehvyd, amé=
niové 18ny a po pripade i malé mno¥stvo organickych nefistdt, ktoré koredpondujd ved=
Tajd{m produktom syntézy hexametyléntetraminu. Spdsob pozostdva z pletich stupliovs

~ v prvom stupni sa na matedné ldhy, s vyhodou predohriaté na teplotu 70 a¥ 95 90,
p8sob?l kyselinou dusi¥nou v mno¥stve 0,50 a¥ 2,75 mdlov, s vihodou v mnofstve 0,54 a¥
2,70 m8lov kyseliny dusidnej, na 1 m8l pritomného dusitanu sodného, pri teplotdsh 10
a¥ 150 °¢, s vyhodou pri teplotédch 20 a¥ 139 OG, ze tlaku atmosférického a¥ 0,6 MPa,

8 vyhodou za tlaku do 0,52 MPs, a dobe kontaktu 5 a¥ 30 mindt, & vyhodou pri dobe kon=
taktu 10 a¥ 20 mindt. Predohriev matednych ldhov pred vlastnym pdsobenim kyseliny du-

sinej md%e mat priaznivy vplyv na potld3ani formozadnyeh reekecif pri tepelnej expozi~
cii spracovédvanych matednyoh lthov (vid priklady 1 a¥ 5).

= v druhom stupni je z matednych ldhov oddestilovany formaldehyd & Jast vody a to
zae tlaku do 0,60 MPa, s vyfhodou za tlaku atmosférického ai 0,48 MPa, Z hladiska dal-
Sieho vyu¥itia takto ziskaného vodného foztoku formaldehydu je vyhodnejSia destildois
tlakovd.

- v tretom stupni je destiladny zbytok zahusteny na obsah 50 a¥ 60 % hmot. dusilna=
nu sodného, s vyhodou na obsah 55,6 a%f 57,1 % hmot. dusiSnanu sodného; tu je vyu¥ité
odpadného tepla z tlakovej destildole formaldehydu.

- vo $tvrtom stupni je koncentrdcia roztoku dusidnenu sodného dals{m zahustenim v
odparke=kryStalizdtore upravend na 57 e¥ 75 % hmot., s vyhodou na 66,8 a¥ 67,8 % hmot.
dusidnenu sodného, s nasledujtcou kryitalizdoiou dusidnanu sodného ochladenim roztoku
na teplotu O a% 30 °C, 8 vyhodou ochtadenfm ne teplotu 10 a¥ 20 ¢,
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- v piatom stupni je realizované oddelenie kvapalnych podielov zo suzpenzie, rezul~

tujvce] zo Htvriého stupfa, & to s vyhodou pomocou pulzalinej odstredivky.

Pri realizdeil destildecie v druhom stupni za atmosférického tlaku mdfe byt treti

stupell 2z procesu vypusteny,

Pri realizdcii destildcie za tleku 0,3 a¥ 0,6 MPa je mo¥né odpadného tepla z tejto

operdcie vyuZit nielen v tretom, ale 1 vo gtvrtom stupnl procesu.

Podobne, ako spracovanie maetednych ldhov vo zmysle USSR autorskych osveddeni
Z, 185 888 8 B¢ sessescocscsses (PV 4424=T78), umoifnje proces, vedeny podla tohto vynd=
lezu, ziskat dusidnan sodny, ktory je prosty dusitenu sodného. Iné technoldgie viroby

dusidnanu sodného produkt uvedenej kvality zisket neumoZRujde

Tento vyndlez riedi problematiku Zivotného prostredia vo vztahu k vyrobe 1,5-endo~
metylén=3,7-dinitrézo=1,3,5,7=tetranzacyklooktdnu zhodnotenim formaldehydu a zhodnote=

nim podstatnej Sasti dusidnanu sodného, obsishnutého v matelnych ldhoch tejto vyiroby.

Prikled 1

K dispozicii boli matedné ldhy z vyroby 1,5=endometylén=3,7T=dinitrdzo=1,3,5,7=
tetraazacyklooktdnu nitrozadnym Stiepenim hexametyléntetraminu pomocou dusitanu sodného
a kyseliny dusidnej, obsahujice 0,01 % hmot. kyseliny dusitej, 2,48 % hmot, formaldehy=
du, 0,55 % hmot. dusitanu sodného a 16,38 % hmot. dusidnanu sodného.

3000 ml matednych ldhov tohto zloZenia bolo predohriatych na TO %G a potom k nim
bolo pridané 50 ml 65,2 %-nej kyseliny dusidnej (to je 2,706 mélov kyseliny dusidnej na
1 md1l dusitanu sodného). Teplota zmesi pri tom dosiahla bodu varu, t.j. 98 %, Po dva=-
dsatminttovom refluxovani pod zpiatnym chladidom bolo zepofaté s oddestilovanim teka=
vych podielov. Destildcia bola ukonlend, ked mno¥stvo destildtu bolo 2560 ml; destildt
obsahoval 2,60 % hmot. formaldehydu a 0,07 % hmot. kyseliny mravéej. Rychlym ochladenim
destilaéného zbytku z pdvodnych 117,5 O¢ na 20 °¢ a izoldciou jemnych krvitdlov z re=
zultujvcej suszpenzie pomocou filtréeie na nudke bolo ziskané 440,6 g filtradného koléle,
ktory vysudenim pri laborat8rnej teplote poskytol 371 dusilnanu sodného (t.Jj. 66,2 %
celkového mnoZstvae dusifnanu sodnéh;), prostého dusitanu sodného. Kyslost tohto dusid-
nanu, vyjadrend ako obsah kyseliny dusilnej, bolagé,OOl % hmot., & obsah orgasnickych l&
tok, prezentovany prostrednfctvom chemicke] spotreby kyslika, bol max. 1138 mg kvslika
ne 1 kg dusidnenu sodného.

Matednfch ldhov po kryStalizdeii dusidnanu sédného bolo 415 g a obsahovali 0,38 %

hmot. kyseliny dusilnej a mraviej, 1,37 % hmot. cukrov (Cg a¥ 07) & polydlov (cqy af
Cq), vyjadrenych ako glukdza, a 47,5 % hmot. dusinanu sodného.
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Priklad 2

—ron

K dispozfoii boli matedné léhy, pdvodom a zlofenim totoZné s metednymi ldhmi v
priklade 1. Pri ich spracovani bolo postupovené analogiokym spdsobom, len 50 ml
65,2%=nej kyseliny dusi¥nej bolo pridanych do matednyoh ldhov 20°C teplfoh, a a¥ potom
bolo zépoéaté g vyhrievanim zmesi. Po 20 minitovom refluxovani pod zpdtnym chladidom
bolo zo zmesi vydestilované 2590 ml destildtu, obsahujiceho 2,47 % hmot. formaldehydu
a 0,08 % hmot. kyseliny mraviej. Rychlym ochladenfm destiladného zbytku na teplotu
20 °¢ rezultovala suzpenzie, z ktorej bolo f1ltrdciou na nudke ziskané 444,7 g filtrad=
ného koldda. Vvsulenim filtradného koldda pri leb. teplote bolo ziskané 374 g dusidnanu
sodného, prostého dusitanu sodného, o je 66,6 % celkového mno¥stva dusidnanu sodného.
Kyslost tohto dusidnanu, vyjadrend eko obsah kyseliny dusidnej, bola 0,001 % hmot. &
obsah orgenickych podielov v fom prezentovany prostrednictvom chemicke) spotreby kysli-
ka, bol 3415 mg kyslika na 1 kg dusidnanu sodného.

Matednyeh ldhov po krydtalizdeii dusidnanu sodného bolo 41l g a obsahovalil
0,48 % hmot. kvseliny dusidne) a mravdej, 0,02 % hmot.cukrov (05 Y 07) a polydlov
(03 a¥ 07) vyjadrenych ako glukdza, a 47,26 % hmot. dusidnanu sodného.

Priklad 3

K dispozicii boll matedné lihy z vyroby 1,5~endometylén=3,7-dinitrdzo=1,3,5,7~
tetraazacyklootdnu nitrozednym Ztiepenim hexametyléntetraminu pomocou dusitanu sodného
e kyseliny dusidnej, obsahujice 0,01 % hmot.'kyseliny dusitej, 0,69 % hmot. dusitanu
sodného, 3,53 % hmote formaldehydu a 15,61 % hmot. dusinanu sodného,

3000 ml matednych ldhov uvedeného zlofenia bole predohriatych ne 77 % a potom k
nim bolo pridané 40 ml 65,2 %~nej kyseliny dusiéneﬁ, to je 1,715 m8lov kyseliny dusiZ-
nej na 1 mél dusitanu sodného. Zmes pri tom dosiahla teploty bodu varu (tejo 99 °C), na
ktorej bola pod zpdtnym chladidom udrfovand 20 minit. Potom z nej bolo oddestolovanych
2500 ml destildtu, obsahujdceho 2,95 % hmot. formaeldehydu a 0,05 % hmot. kyseliny mrav=
Se3. Ryohlym ochladenim destiledného zbvtku ne 14 %¢ rezultovala suzpenzies, z ktorej bo~
lo Tiltréciou na nulke ziskané 438 g filtraedného koldda. VysuSenim tohto filtradného
koldZa pri leboratdrnej teplote rezultovalo 367 g dusi¥nanu sodného, o Je 68,7 % celko~
vého mno¥stva dusidnenu sodného. Tento dusidnan bol prosty dusitanu sodného, jeho kys=
lost, vyjedrend sko obssh kyseliny dusiSnej, bola 0,004 % hmot., & obsah organickych
14tok, prezentovany prostrednictvom chemicke) spotreby kyslika, bol 2277 mg kvslike na

1 kg dusidnanu sodného.

Lihov po kryitalizdcii dusidnanu sodného bolo 365 g a obsshovali pod 0,01 % hmot.
kyseliny dusifne] a mravdej, 1,44 % hmot. cukrov (05 a¥ 07), vyjedrenyech ako glukdza,
8 45,8 % hmot. dusidnanu sodného.



206 278

Priklad 4

K dispozicii boli matedné lihy, pbvodu a zloZenis rovnekého, ako v priklade 3,

Pri ich spracovani bolo postupované ako v priklade 3, len 40 ml 65,2 %=nej kyseliny
dusidnej bolo pridané do 21 °C teplych matednfoh ldhov a a¥ potom bolo zapotaté 8 ohre-
vom zmesi. Po 20 mindtovom refluxovani zmesi pod zpdtnym chladidom bolo vydestilované
2552 ml destildtu, ktory obsahovel 2,81 % hmot. formasldehydu & 0,03 % hmot. kvseliny
mraviéel. Rychlym ochladenim destiladného zbytku na teplotu 14 %¢ rezultovala guzpenzia,

z ktorej bolli pevné podiely oddelenéd filtrdciou na nudke. Bolo tsk ziskané 449 g fil=
tradného koléda, ktory po vysudeni za lab. teploty poskytol 380 g dusidnanu sodného, &o
je Tl,1 % celkového mnoZfstva dusidnenu sodného. Tento dusicnan sodny bol prosty dusita=-
nu sodného, jeho kyslost, vyjadrend ako obsah kyseliny dusidnej, bola 0,003 % hmot., e
obsah organickych lédtok, prezentovany ako chemickd spotreba krvslika, bol 4568 mg kysli=
ka na 1 kg dusiénann sodného. Dvadeat mindtovym vrhrievenim tohto &usidénanu sodného na

teplotu 245 a¥ 250 O¢ chemickd spotreba 1 kg menovenej soli kleslz na 583 mg kvalika.

Matednych ldhov po krydtolizdcii dusidnanu sodného bolo 337 g & obsahovall 0,35 %
hmot. kyseliny dusidnej a mravdej, 1,66 % hmot. cukrov (GE Y 07) a volydlov (C3 a

07), vyjadrenfch ako glukdza, a 45,81 % hmot. dusidnanu sodného.

Priklad 5

K dispozicii boli matedné ldhy z vyroby 1,5~endometylén=3,7=dinitrdzo=1,3,5,7,=
tetraazacvklooktdnu nitrozadnym Stiepenim hexametyléntetraminu pomocou dusitanu sodného
a kyseliny dusilnejj metedné liéhy rezultovali z filtrdcie nitrozolyzadne] zmesl kysle)
e obsahovali 0,017 % hmot. kvseliny dusitej, 0,71 % hmot. dusitsnu sodného, 2,58 %
hmot, formaldehydu a 15,55 % hmot. dusidnanu sodného.

K 3000 ml matednych ldhov uvedeného zlo¥enia & o teplote 22 °C, bolo pridsné
13 ml 65,2 %=nej kyseliny dusidnej, to Jje 0,543 mdlov kyseliny dusidnej ne 1 mdl dusi=-
tanu sodného. Po 20 mintdtovom refluxovani bolo zo zmesi vydestilovené 2600 ml destildtu
o zlo¥eni 3,08 % hmot. formaldehydu, 0,001 % hﬁot. kyseliny mravdej = 96,919 % hmots
vody. Rychlym ochladenim destilacného zbytku na 18 %0 rezultovala guzpenzia, xtord
filtrdciou na nulke dsla 511 g filtradného koldda. Vysudenim filtradného koldde za lab,
teploty bolo ziskané 435 g dusilnanu sodného s obsahom 0,21 % nhmot. dusitanu sodného,
Kyslost tohoto dusi¥nanu, vyjadrend ako obsah kyseliny dusiénej, bola 0,003 % hmot. =
obsah organickyeh ldtok, prezentovany ako chemieckd spotreba k&slika, bol 4570 mg kvsli=

ka ne 1 kg dusidnanu sodného. Tento dusidnan sodny bol slabo citit po metvlaminoch.

Mate%nd ldhy po kry8talizdeii dusidnanu sodného, ktorych bolo 232 g, obsahovali
0,78 % hmot. kys. mraviej, 2,16 % hmot. cukrov (05 a¥ 07) e polydlov (Cy a¥ 07), vy=

jadrenych ako glukéza, a 45,69 % hmot. dusilnanu sodného.
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Priklad 6

3885 kg.h'A1 matednfch ldhov z vyroby 1,5~endometylén=3,T=dinitrézo=1,3,5,7tetra=
azacyklooktdnu, rezultujdcich z filtrdcie kyslej nitrozolyzadinej zmesl a obsahujﬁoioh
0,01 % hmot. kyseliny dusitej, 0,61 % hmot, dusitanu sodného, 2,76 % hmot. formaldehydu
& 15,32 % hmot. dusi¥nanu sodného, Je predohristych na 87 a¥ 89 % a potom uvddzanyoh
do reektora pre rozklad dusitanu. Do tohto resktora sa privddza 53,7 %~nd kyselina du=
gidnd v mno¥stve 40433 kg.h’l, to je v mno¥stve 1,001 ndlov kyseliny dusidnej na 1 mél
dusitanu sodného. Rozklad je realizovany za teploty 124 a¥ 126 %°C & tleku 0,4 MPa a pri
z4drsi reaktora 12 mindt. Tlak v reaktore Je regulovany prostrednictvom odberu plynnych
zplodi- reakcie (dusik, kvsli&nik uhli8ity a kyslidnik dusnat¥), ktorych objem za nor=
mélnych podmienok predstavuje pribliZne 8, 85 m3.h L hmotnost 15,6 kg.h

Takto upravené matedné ldhy, obsahujice 2,56 % hmot. formaldehydu, 15,96 % hmot.
dusidnanu sodného a 0,039 % hmot: kxyseliny mraviej, su podrobené tlakovému oddestilo=
veniu formaldehydu pri tlaku 0,4 MPa. Destildtom Je 14,9 %eny vodny formaldehyd v mnoZ=

stve 604,7 kgoh™l. Destiladny zbytok, ktordno je 3307,3 kgoh™l, cbsahuje 18,88 % hmot.
dusifnanu sodného, 0,09 % hmot. kyseliny mraviej, 0,14 % hmote cukrov (05 a¥ 07) a po-
1y8lov (03 a¥ 07) & 0,21 % hmot. formaldehydu. Tento destiladny zhytok Je vedeny do
atmosfericke} odparky, v ktorej Je pomocou cdpadného *tepla z tlakove] destilécie zahus=
teny¥ na obsah 57,1 % hmote dusidnanu sodného. Zahusteny roztok Jalej obsahuje 0,51 %
hmot. cukrov (05 a¥ 07) a 901yolov (C_3 a¥ 67),'9,19 % hmot kyselimy mraviej & 0,14 %
hmots formaldehydu.

Uvedeny roztok, v mno¥stve 1093,2 kgoh~ , je vedeny do atmosférickej odparky-
kry%talizdtora, kde je zasa pomocou odpadného tepla 2z tlakove] destildeie zahusteny ne
obsah 66,8 % hmot. dusinenu sodnéhoj potom je ohrev odparky=kry8talizdtora odstaveny a
zapodne sa s pomalym, programovanym ochladzovanim obsahu spardtu (za miedanie) a to a¥
ne teplotu 10 Os, Vo fézi chladenia je v tomto stupni spracovenia matednych ldhov konti=
nuite zehustovania zachovand zaradenim dal¥ej odparky-kryStalizdtora do linky. Rezultu=-
jboa suzpenzia dusidnanu sodného je kvapalnych podirlov zbavend pomocou pulzadne] od-
stredivkys filtradny koldd obsahuje 2,58 % hmot. vlhkosti a vysuSenim poskytne
389,1 kgeh =l qusi¥nanu sodného, to je 62,39 % celkového mnoZstva dusidnanu sodného,
prostého dusitanu sodného. Kyslost tohto dusicnanu, vyjadrend ako obsah kyseliny dusi¥=
ned, Je 0,001 % hmot., & obsah orgenickyeh 1ldtok, prezentovany prostrednictvom chemicke]
spotreby kyslika, je 590 mg kyslika na 1 kg dusinanu sodného.

% izoldcle dusidnanu sodného odpadd 544,5 kg.h"1 filtrédtu, obsahujdceho 43,82 %
hmot. dusidnanu sodného, 1,32 % hmot. cukrov (05 a3 07) a polySlov (03 a¥ 07) a 0,08 %

hmote kyseliny mravieJ.
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Priklad 7

4440 kg.h'l matednych ldhov z vyroby l,5-endometylén=3,7=-dinitrdzo=1,3,5,T=tetra=
azacyklooktdnu, rezultujicich z filtrdcie kyslej nitrozolyzanej zmesi a obsahujdcich
pod 0,001 % hmot. kyseliny dusitej, 0,58 % hmot. dusitanu sodného, 2,81 % hmot. formal=
dehydu a 15,06 % hriot. dusilnanu sodného, je predohriatych na 93 a¥ 95 °C a uvddzangch
do reaktora pre rozklad dusitanu. Do tohto reektora je ddvkovand 54,8 %=néd kvselina du-
sidnd v mnoZstve 43,25 kg.h’l, to je v mno¥stve 1,008 mdlov kyseliny dusidnej na jeden
mdl dusitanu sodného. Rozklad je realizovany za teploty 137 a% 139 % a tlaku 0,52 MPa
pri zddrii reaktora 10 mimit. Tlak v reaktoru je reguloVahy prostrednictvom odberu plyn
nfch produktov reakeie (dusik, kyslidnik uhlidity a kyslidnik dusnaty), ktorych objem
za normilnych podmienck je pribliine 10,1 m>.h™' a hmotnost 16,2 kg.h ™ Te

Tekto upravené matedné lidhy, obsahujlice 2,64 % formaldehydu, 15,67 % hmot. dusid~"
nanu sodného a 1,005 % hmot. kyéeliny mravie], s po ochladeni na 98 a¥ 101 % vedené
na tlakovi destildciu pri tiaku 0,48 MPa, Destildtom je 15,6 %=-n¥ vodny formaldehyd v
mnoZstve 709 kg.h'l. Destiladny zbytok, ktorého je 3759,4 kg.h-l. obsahuje 18,62 % hmot.
dusidnanu sodného, 0,16 % hmot. formaldehydu, 0,18 % hmot. kyseliny mraviej a 0,081 %
hmot. polydlov (03 a¥ 07) a cukrov (05 a¥ 07), vyjadrenych sko glukdza.

Tento destiladny zbytok je v atmosféricke} odparke, vvuiivajicej odpadné teplo z*
tlekove] destildcie, zahusteny ha 55,6 %=ny roztok dusidnanu sodného, ktory eSte obsa=-
huje 0,09 % hmot., fcrmaldeh?dﬁ, 0,021 % hmot, kyseliny mravéej s 0,25 % hmot, polyolov
(03 a¥ 07) a cukrov (Cg a¥ 07). Tento roztok v mno¥stve 1259,7 kg.h-l je vedeny do at-
mosféricke] odparky=-krydtalizdtora, kde je zahusteny na obsah 67,8 % hmot. dusidnanu
gsodného = opHdt pomocou odpadného tepla z tlakovej destildcie. Potom je ohrev apardtu
odstaveny a zadne sa s pomalym, progremovanym ochladzovanim obsshu odparky=~kry3talizd=
tora, a to a¥ na teplotu 10 ®0. Kontinuite zahustovania je zaistend ako v priklade 6.
Rezultujdca suzpenzia je kvapalnych podielov zbavend na pulzadnej odstredivke, &im re=
zultuje filtradny kold¥ s obsahom 2,37 % hmot. vlhkosti. VysuSenim tohto filtradného ko~
148a sa ziske 450,8 kg.h'1 dusidnanu sodného, to je 64,4 % celkového mno¥stva dusifnanu
sodného, prostého dusitanu sodného. Kyslost tohto dusilnanu sodného, vyjadrend ako obssh
kyseliny dusidnej, je 0,002 % hmot. a obsah organickych ldtok, prezentovany prostred-
nictvom chemickej spotreby kyslika, je 386 mg kyslika na 1 kg dusicnanu sodného.

7 izoldcle dusidnanu sodného odpadd 573 kg.h'l filtrdtu s obsahom 43,82 % hmot. du-
sidnanu sodného, 0,01 % hmot. kyseliny mraviej a 0,85 % hmot. polydlov (G3 a¥ 07) a
cukrov (G5 a¥ 07), vyjadrenych sko glukdza.
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2.

PREDME?T VYNALEZU

Spdsob spracovania matednyoh ldhov, odpadajiicich z vyroby 1,5-endometylén=3,T-
dinitrdzo=1,3,5,7=tetraszacyklookténu nitrozednym Stiepenim hexametyléntetreminu
pomocou dusitanu sodného a kyseliny dusidnej a izolovanych filtrédciou kvsle] nitro=
zolyza¥nej zmesi, obsahujdoich dusidnan sodny, dusitan sodny, formsldehyd, améniové
idny a popripade i malé mno¥stvd organickych 14tok, koresdpondujicich vedlajdim pro=
duktom syntézy hexametyléntetraminu, vy zna §u jdecd! sa tym, Ze pozos~
tdva z piatich stupRov, pridom v prvom stupni sa na metedné ldhy, s vyhodou pre=
dohriaté na teplotu 70 aZ 95 8¢, pésobi kyselinou dusidnou v mno¥stve 0,50 af 2,75
mélov, & vyhodou 0,54 a¥ 2,70 mélov kyseliny dusidnej, na jeden mSl pritomného dusi=
tanu sodného, pri teplotdch 10 a% 150 %, s vyhodou pri teplotdch 20 a¥ 139 °G, z8
tlaku etmosférického a¥ 0,6 MPa, s v¥hodou za tlaku atmosférického 0,52 MPa, a dobe
kontaktu 5 &% 30 mintdt, s vyhodou pri dobe kontaktu 10 a¥ 20 mindt, v druhom stupni
je oddestilovany formeldehyd za tleku mex. 0,60 MPa, s vyhodou za tlaku atmosfério=
kého a¥ 0,48 MPa, v tretom stupni je destiladny zbytok zahusteny na obseh 50 a¥

60 % hmote dusifnanu sodného, & vyhodou je zahusteny ne obsah 55,6 af 57,1 % hmot.
dusidnanu sodného, vo Stvrtom stupni je koncentrdcia roztoku dusinanu sodného dal-
${m odparenim vody upravend na 57 a¥ 75 % hmote, & vyhodou je uprevend na 66,8 af
67,8 hmot. dusinenu.sodného, 8 naedvizujicim.ochladenim roztoku dusidnsnu._sodného na
teplotu 0 a% 30 °C, s v¥hodou ochladenim roztoku dusidnanu sodného na teplotu 10 a¥ ‘
20 %0, a v piatom stupni je dusidnan sodny z rezultujice] sugpenzie izolovany, s vy=

hodou pomocou odstredenia.

Spdsob spracovania metednych ldhov podla bodu 1, vy znadu jioeld s a

t ym, %e tret{ stupell mé%e byt z procesu spracovania vypusteny.
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