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iks” Zplsodb ¥isténi surové.kyseliny kyanurové

%

Zpisob ¥isténi surové kyseliny

»kyanurové; obsahujfci vdt3f mnoZetvi mé-
né& rozpustnych nelistot, nep¥. ftalimid,
spotivajfc{ v tom, Ze se surovina roz- '
'pusti v nadbytku anorganické bdze, nap¥.
.hydroxidu alkalického kovu, vzniklé sus- -
. penze se vyhfeje na 50 °C, nerospustny
_podil se 0dd&lf filtrac{ a ¥istd kyeeli-
_na kyanurové se vylouZ{ z roztoku pe
ochlazeni okyselenim predloZenou mine-
?rélni kyselinou.

f Vyu%it{ pPichéz{ v dvahu p¥i zpra=-
‘covéni kyseliny kyanurové, nap¥. p¥i
ivyrobeich,, v nich¥ je kyselina kyanurové
'surovinou, a pFi ¥ist&n{ odpadnich vpd
:pFi vyrob¢ ftalecyanini.
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Vynélez se tykd zplsobu ¢i¥tdni surové kyseliny kyanurové, obsahujici véts{ mnoistvi
mén& rozpustnych ne¥istot, z nichZ nejvyznamné&jsi jovftalimid. i
Kyselina kyanurovd, izolovand krystalizaci z kyselych odpadnich ved po rafinaci su-

rového ftalocyaninu mddi, pripraveného suchym kontizplsobem podle &s. patentu &. 124 140

z ftalanhydridu, mo¥oviny, Cu2012 za katalytického ufinku melybdenanu amonnéhe, caste
ebsahuje 15 aZ 20 % ftalimidu. Pro kyselinu kyanurovou i ftalimid je charakteristické
nizkéd rozpustnosr ve vodé (4 g/100 g vody kyseliny kyanurové a 0,4 g/100 g vody fiali-
midu p¥i 100 °C) a navic kyselina kyanurovd lehce tvorf presycené roztoky. Ob& tyte
vlastnosti jasou prekéZkou pro ekonomické vyuZitf{ krystalizace z vody k &i#ténf surevé
kyseliny kyahurové.

2némé zplsoby Ci¥t¥ni kyseliny kyanurové jsou vé&tdinou odvislé od zplsebu syntézy
kyseliny kyanurové, nebof ten je urdujfcim bodem pro druh pritomnych nedistot. Napiiklad t
p¥i vyrob& kyseliny kyanurové pyrolyzou moloviny za piitomnosti katylyzdteru p#i teplo- ,‘
t& nad 190 °C se zfské produkt, obsahujfc{ jako hlavni nefistotu cca 25 % ammelidu f
vedle dalsich ve vod& nerospustnych ldtek. Podle literatury se doporutujet tuto auroveu %

1

kyselinu kyanurovou &istit extrakei N, N-dialkylformemidem, ktery je vybornym rozpoultdds:

£

lem pro kyselinu kyanurovou. Neroipuatny.ammelid se 0ddsli extrakci. Kyselinu kyanuroveu
pPipravenou z dikyandiamidu, modoviny a chloridu ammonného, kterd obsahuje té% 10 a% 20 %1
ammelidu, lze podle dal¥fho literdrnfho odkazu &istit rekrystalizacf pomoci regzpustnéhe
kemplexu kyseliny kyanurové s aldehydem. Nerezpustny zbytek, pirevdin¥ ammelid, se bdatrl-f
n{ filtrac{ a kyselina kysnurové se alkalizaci filtrdtu uvelni a izoluje v podobé meno-
sodné soli o &istoté& 99 % u¥inné sloZky.

Nyni byl nalezen zplsob ¥iZt¥ni surové kyseliny kyanurové, obsahujic{ jako méné
rozpustné nelistoty, maprfikled ftalimid, jehoZ podstata spoivd v tom, %e uvedené kyse-
lina se rozpusti v nadbytku 2,5 ekvivalentu anorganické bdze, s vyhodou hydroxidu alka-
lického kovu, vznikld suspenze se vyhfeje na teplotu 50 °C, nerozpﬁatni podil se o0dd&l{
filtrac{ a kyselina kyanurové se vylouZf z roztoku pe ochlazeni na tepletu 20 °C okyse~
lenim minerdlni kyselinou.

' Vynélez vychézi ze zjisténi, Ze pri ¥istdni surové kyseliny kyanurové lze vyhodné'
vyuZit zvySené reakini rychlosti hydroljzy ftalimidu, p¥ftomného v téte kyselin¥, vlivem :
vhodného alkalickéhe prostfedi. Reakénimi produkty hadrolyzy ftalimidu jsou kyselina
ftalaminovéd a ftalovd, které se vyznaduj{ vysokou rozpustnosti ve vods. Nadbytek anorgae-
nické bdze je zéroven podminkou dokonalé rozpustnosti kyseliny kyanurové ve vodé ve formé |
dibazické soli. Zah¥4tim alkalické reak®ni sm¥si se docilf zlepseni koagulace nerozpust- :
nych kovovych nefistot a nepatrného zbytku ftelocyaninu m¥di jemné formy, které lze z rc-é
ak¥nic sm&si dokonale odstranit filtraci. Jako anorganické bédze k &isténf kyseliny kyanu- :
rové lze poufft NaOH, KOH a naopak nenf vhodné aplikovat hydroxid amonny & uhli¥itan sod-
ny, nebot se jednd o slabé béze. 2 filtrdtu, obsahujiciho rozpust&nou dibazickou sdl ky-
seliny kyanurové, se okyselenim zfed&nou minerslnf kyselinou leouZi volné kyselina kya-
nurovd, zatimco kyseliﬁa ftalaminovéd a ftalovd zlstévajl v roztoku. Po homogenizaci sus-

penze se vylou¥end srafenina 0dd#l{ filtrac{ a po promyt{ vodou se vysudi. Ziskd se ky-
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gelina kyanurovéd o ¥istot& vy$8i neZ 99 %, kterd mé pouzZiti p¥i vyrobd desinfeknich pro-

stdedkd v podob® halogenderivdtld, popfipad# ve formé& meleminkyanurdtu pti zpraeaeovéni kau-

Zuku.
NiZe uvedené prfklady ilustrativn® uvéddj{ aplikeci metody podle vyndlezu na gistent

kyseliny kyanurové a nejsou omezujfci. Metoda podle vynélezu nen{ viak omezena na tyto
priklady.

P¥iklad 1

14,41 g surové kyseliny kyanurové 89,5 % (tj. 0,1 gmol 100 %) se pridd za michéni
kx roztoku, pripravenému ze 125 ml vody a 25 ml 10 N NaOH (0,25 gmol). Po dﬁkladném(rez-
michéni se velmi ¥fdkd suspenze vyhfeje na 50 °c. Nafloutlé sraZenina pirejde zcela do
roztoku a tmavd jemnd sraienina se odstranf filtracf (filtra&ni papir No 390).

8iry roztok po ochlazeni na teplotu mistnosti se za michéni okysell pFfi teplot& ma-
;inélné 30°% 17 m 52304 1:1 na pH = 3. Po 10 minutéch vymichén{ se zisk#né sraZenina
?yseliny kyanurové zfiltruje a promyje 100 ml destilované vody do nepatrné reakce na
;0‘ -2. Po vysueni se ziskd 11,63 g kyseliny kyanurové e Zistot& 99,6 %. Kvalita surové
? predisténé kyseliny kyanurové byla sledovéna chromatografii na tenké vrstvd (8ilufel
%V 254, mobiln{ féze propanol : amoniak = 2 : 1, detekce a) ozéfenim UV lampou 254 nm
;'b) posttikem etanoclického roztoku ostanu rtutnatého a po vysudeni post¥ikem etanolic-

kého roztoku difenylkarbazonu).

Piiklad 2

14,15 g surové kyseliny kyanurové 91,2 % (0,1 gmel tj. 12,9 g 100 %) se vnese za
iichéni do roztoku, p¥ipraveného ze 100 ml vody a 50 ml 5 N KOH (0,25 gmol). Po dobrém
Fozmichéni, kdy vét#ina sraZeniny p¥ejde do roztoku, se k reak¥ni sm&si pridé 0,05 g kar-
borafinu § za michéni se vyhreje na 50 ®c. sraenina kyseliny kyanurové se zcela rozpus-
t{, klky ftalocyaninové modFe a kovovych neéiatof zkoaguluji a odstrani se filtraci. Ciry
?ailoutly roztok se po ochlazeni na 20 % okyseld H2804 1:1 tak, aby suspenze vykazevala
?H = 3 a teplota neprestoupila 30 °c. Po 10 minutéch vymichéni se bilé sraZenina odsaje.
.; promyje rozmichénim ve 100 ml destilované vody. Produkt po filtraci a vysudeni mé Cis-

?otu 99,2 % a vytéiek je 90 % na 100 % kyselinu kyanurovou.

PRHEDMET VYNLKLEZU

_ Zpisob ¥i¥t&ni surové kyseliny kyanurové, obq@hujici jako méné rozpustné ne¥istoty
ﬁapfiklad ftalimid, vyznaleny tim, Ze se uvedend kyselina rezpusti v nadbytku 2,5 ekvi-
valentu anorganické bdze, s vyhodou hydroxidu alkalického kovu, vzniklé suspenze se vy~
hfeje na tepletu 50 °C, nerospustny podil se 0dd¥l{ filtraci a kyselina kyanurovd se vy-

louZ{ z roztoku po ochlazeni na 20 °¢ okyselenfm miner&lni kyselinou.
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