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Sposob i urzadzenie do ciaglego otrzymywania tiosiarczanu
alkalicznego

. 1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b i urzadzenie do
cigglego otrzymywania tiosiarczanu. alkalicznego przez
syntez¢ siatczanu alkalicznego i wodorotlenku lub innego
zwiazku alkalicznego.

Jak podaje Gmelins Handbuch der anorganischen Chemie;
Natrium, Erginzugsband Lieferung 3, System-Nummer 21,
s. 248; 1966 r. — Verlag Chemie GmbH, Weinheim — sto-
sowana jest metoda siarczynowa opierajaca si¢ na reakcji
siarczynu alkalicznego z rozdrobniong siarka w tempera-
turze 90—100°C w $érodowisku wodnym, do ktérego
doprowadza si¢ siarczyn alkaliczny w postaci krystalicznej.
Sposéb ten zmusza do stosowania odrebne) instalacji do
wytwarzania, oddzielania i suszenia siarczynu alkalicznego.

Synteze tiosiarczanu przebiegajaca ze stosunkowo mala
szybko$cia prowadzi si¢ periodycznie w podgrzewanym
przeponowo zbiorniku z mieszadlem, poniewaz roztwarzanie
pozadanej ilofci siarki nastepuje praktycznie dopiero po
kilkunastu godzinach. Dla skrécenia tego procesu daje sie
do ogrzewanych reaktor6w nadmiar siarki, dochodzacy
nawet do 2009% albo doprowadza oddzielnie lub wspélnie
z roztworem wielosiarczku alkalicznego. '

Przy zastosowaniu obu substancji okres roztwarzania
siarki wynosi od 3 do 5 godzin. Dalsze zwigkszenie szybkos$ci
tej reakcji uzyskuje si¢ przez wprowadzenie do roztworu
reakcyjnego kationowego czynnika powierzchniowo aktyw-
nego np. bromku alkilo-pirydyniowego. Dzialanie tego
czynnika powoduje, Ze ok. 859 wprowadzonej siarki
przereagowuja w ciggu kilkunastu minut, natomiast po-
zostala siarka musi by¢ odprowadzona z procesu. Otrzy-
many roztwoér tiosiarczanu alkalicznego przelewa si¢ do
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wyparki, gdzie po okolo 4 godzinach powstaje roztwér
tiosiarczanu o stg¢zeniu okolo 609%. Zatezony roztwér
zlewa si¢ do urzadzen krystalizacyjoych, krysztaly oddziela
si¢ na wiréwce lub nuczy filtracyjnej, poddajac je nastepnie
suszeniu w suszarce. i

Opisane postgpowanie sprawia, Ze produkcja jest pra-
cochlonna i czasochlonna, zuzycie materialéw bezposred-
nich jest stosunkowo wysokie, co w konsekwencji powoduje
obniZenie uzyskiwanych efektéw ekonomicznych.

W sposobie wedlug wynalazku stosuje si¢ jako surowce
st¢zone roztwory wodorosiarczynu, wodorotlenku alkali-
cznego lub innej substancji alkalicznej. Oba roztwory
intensywnie miesza si¢ w takim stosunku, aby otrzymana
zawiesina siarczynu alkalicznego w jego nasyconym roz-
tworze posiadala warto$¢ pH powyzej 7. Powstajaca w ta-
kich warunkach zawiesina, ktéra nast¢pnie poddaje sie
reakcji z siarka, ma Kkorzystniejsze rozdrobnienie i lepsza
reaktywnoéé. Wydzielajace si¢ podczas neutralizacji cieplo
wykorzystuje si¢ w procesie, gdyz doptywajaca do syntezy
tiosiarczanu zawiesina posiada temperature powyzej 80°C.

Dla zwigkszenia szybkosci reakcji i zmniejsaenia zuZycia
siarki, do strefy reakcyjnej o temperaturze 80—110°C,
zawierajacej staly zapas siarki, jednoczeénie wprowadza si¢
okre$lone iloéci siarki oraz roztwory bromku alkilopiry-
dyniowego i wielosiarczku alkalicznego. W wyniku takiego
postegpowania, roztwarzanie pozadanej ilo$ci siarki przebiega
w czasie kilku minut z wydajnoécia przekraczajaca 98%.

W zalezno$ci od zastosowanych temperatur uzyskuje
si¢ w roztworze poreakcyjnym pozadane st¢Zenie tiosiar-
czanu az do zawarto$ci 55%.
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Réwnolegle z procesem syntezy tiosiarczanu nast¢puje
w zastosowanych warunkach wydzielenie metali ci¢zkich
w postaci siarczkéw wzglednie wielosiarczkow, ktdre
oddziela si¢ w dalszych stadiach procesu, co pozwala na
otrzymanie produktu o znacznie wyzszej czystosci. Wyna-
lazek ten pozwala na produkowanie tiosiarczanu alkalicz-
nego sposobem periodycznym lub cigglym.

Urzadzenie do realizacji opisanego sposobu przedsta-
wiono na rysunku. Reaktor sklada si¢ z komory neutra-
lizacyjnej 1 zaopatrzonej w szybkoobrotowe mieszadlo 2.
Komorg 1 zasila si¢ roztworami wodorosiarczynu i wodoro-
tlenku alkalicznego przez kroéce 3 i 4. Kréécem 5 wyplywa
wytwarzana zawiesina siarczynu alkalicznego do ogrzewane;j
przeponowo podwdéjnej komory reakcyjnej 6a i 6b, w ktorej
przebiega reakcja syntezy tiosiarczanu. Jednoczes$nie do
komory 6a wyposazonej w mieszadlo 7 dozuje si¢ osobnym
urzadzeniem zmielong siark¢ kréécem 8 oraz wprowadza
si¢ roztwory bromku alkilopirydyniowego i wielosiarczku
alkalicznego ' kroécami 9-i 10. Przeplywajace przez komore
6a i 6b reagenty doplywaja przez kréciec 11 do ogrzewane;j
przeponowo komory zatg¢zajacej 12, gdzie otrzymuje sie
roztwoér tiosiarczanu o pozadanym stezeniu. Opuszczajacy
urzadzenie przez krdciec 13 roztwér przetwarza si¢ w znany
sposOb na tiosiarczan krystaliczny lub bezwodny.

Przyktad. Do komory neutralizacyjnej reaktora syn-
tezy tiosiarczanu doprowadza si¢ w sposob ciagly przy
wylaczonym mieszadle 670 cm?® roztworu wodorosiarczynu
sodowego o gestosci 1,38 g/cm?® oraz 205 cm?® roztworu
wodorotlenku sodowego z predkoécia 1,48 g/cm? na mi-
nute. Otrzymana zawiesina siarczynu sodowego o tempera-
turze 82°C i wartosci pH 8,2 doplywa do ogrzewanych
przeponowo do temperatury 95°C komor reakcyjnych,
wyposazonych w mieszadlo. Jednoczeénie do pierwszej
komory reakcyjnej ze stalym zapasem siarki wynoszacym
2500 g wprowadzono w ciggu minuty 111 g zmielonej
siarki oraz 3,42 cm?® 1% roztworu bromku dodecylopiry-

10

15

20

25

30

35

4
dyniowego i 35 cm® roztworu wielosiarczku sodowego
o gestosci 1,18 m/cm3. Wytworzony roztwér tiosiarczanu
sodowego po przeplynigciu przez ogrzewang przeponowo
komore zat¢Zajaca opuszczal reaktor w ilosci 45,5 dm?/godz.
Wyptywajacy roztwér posiadal gestosé 1,48 g/cm? i warto$é

. pH 9,3 oraz zawieral wytracone polaczenia siarkowe metali

cigzkich. Z powyzszego roztworu uzyskano w znany sposob
49,1 kg krystalicznego tiosiarczanu sodowego.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb ciaglego otrzymywania tiosiarczanu alkalicz-
nego przez reakcj¢ siarczynu alkalicznego z rozdrobniong
siarka, znamienny tym, Ze dziala si¢ ciagle mieszajac
na stgzony roztwdr wodorosiarczynu alkalicznego, stezo-
nym roztworem wodorotlenku lub innego zwiazku alkali-
cznego w temperaturze powyzej 80°C, do utworzenia
subtelnie rozdrobnionej zawiesiny siarczynu alkalicznego
W nasyconym roztworze siarczynu alkalicznego i tak otrzy-
mang zawiesing poddaje si¢ reakcji z siarka w komorze
reakcyjnej, podczas ktérej powstaje tiosiarczan alkaliczny.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze do
ogrzewania komory reakcyjnej wykorzystuje si¢ cieplo
tworzenia si¢ siarczynu alkalicznego.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze celem
przyspieszenia reakcji syntezy tiosiarczanu alkalicznego
i wydzielenia z roztworu reakcyjnego metali cigzkich, sto-
suje si¢ jednocze$nie nadmiar siarki oraz rozcieficzone
roztwory wielosiarczku alkalicznego i bromku alkilopirydy-
niowego.

4. Urzadzenie do ciaglego otrzymywania tiosiarczanu
alkalicznego, znamienne tym, Ze zawiera komore (1)
neutralizacyjng zaopatrzong w szybkoobrotowe mieszadlo
(2), polaczona z podwdjng komora (6a i 6b) reakcyjng
i komora (12) zatgzajaca, przy czym komora reakcy)na
i zatgzajaca si¢ ogrzewane.
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