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Regenerowanie odpadkowego lub zanie-
czyszczonego kwasu siarkowego posiada
donioste znaczenic w przemysle pergami-
nowym i w przemysle jedwabiu sztuczne-
go.

W przemysle jedwabiu sztucznego przy
przedzeniu roztworéw celulozy do kwasu
siarkowego odzyskiwanie tego kwasu z roz-
tworu przedzalniczego posiada znaczenie
donioste.

Odzyskiwanie to jest czynnikiem do-
nioslym, gdyz kwas siarkowy znajduje sie
w roztworze przedzalniczym w postaci ste-
zonej (mianowicie jego stezenie jest stale
wyzsze od 50%). Rozciericzony kwas siar-
kowy kapieli przedzalniczej zawiera za-

nieczyszczenia, jak hemicelulozg, ktore,
gdyby ich nie usuwaé, gromadzilyby sie¢ w
kwasie siarkowym.

Proponowano juz liczne sposoby uwal-
niania kwasu siarkowego od produktow or-
ganicznych. Wedlug patentu amerykariskie-
go nr 1457030 i angielskiego nr 361509
kwas siarkowy steza sie dopoty, az wytwo-
rzy sie wegiel w postaci solu; nastegpnie roz-
ciericza sie, wskutek czego sol tworzy ktlacz-
ki. Przez odsaczenie otrzymuje sie czysty
kwas siarkowy, ktory nalezy stezaé ponow-
nie.

Inny sposéb polega na tym, ze skladni-
ki organiczne utlenia sie $rodkami utlenia-
jacymi. Na przvklad. wedlug patentu an-



gielskiego nr 441 452 kwas siarkowy ogrze-
wa si¢ lub odparowuje tak dalece, iz wy-
twarza sie wegiel, po
nia dodaje si¢ kwasu a%otowego. Tak samo
postepuje sie wedlug patentu niemieckie-
go nr 551 165, przy czym jednak wytwa-
rzajacy si¢ wegiel utlenia si¢ braunszty-
nem. Natomiast wedlug patentu angieiskie-
go 'nr 387 569 kwasu azotowego dodaje sie
do zanieczyszczonego kwasu
przed rozpoczeciem odparowywania, a wigc
przed utworzeniem sie wegla. '

Wedtug wynalazku réwniez stosuje sig
najkorzystniej kwas azotowy, gdyz stanowi
on produkt, ktéry nie trudno jest usunag,
chociaz mozna stosowaé réwniez i inne
srodki utleniajace.

ym w celu utlenie- - go nr 551165 do

siarkowego.

Przy zastosowaniu sposobu wedlug pa-
tentu angielskiego nr 441 452 i niemieckie-
dostatecznie szybkiego
utlenienia wegla wymagane jest stonsunko-
wo duze stezenie kwasu azotowego. Po za-
koficzeniu stezania nadmiar kwasu azoto-
wego trzeba oddzieli¢ od kwasu siarkowego.
Sposéb ten jest niedogodny pod wzgledem
gospodarczym.

Natychmiastowe utlenienie produktow
organicznych kwasem azotowym przed roz-
poczeciem zweglania, jak to stosuje si¢ w
sposobie wedlug patentu angielskiego nr
387 569, wymaga rowniez stosunkowo du-
zych ilosci kwasu azotowego, jak to wyni-
ka z réwnania

(CoH.,0,)x + HNO, - CO, + H,0 + NO,

Poniewaz kwas azotowy jest daleko
mocniejszym S$rodkiem utleniajgcym, niz
kwas siarkowy, do reakcji powyzszej sto-
suje si¢ wylacznie kwas azotowy.

Pierwszy ze wspomnianych sposobéw, a
mianowicie utlenianie wegla juz po jego
wytworzeniu si¢, wykazuje t¢ znaczna ko-
rzys$é, iz przy zweglaniu utlenianie juz zo-
stalo w wigkszej czesci dokonane za po-
moca kwasu siarkowego i trzeba tylko je
dokoriczyé za pomocg kwasu azotowego.
Sposéb ten natomiast wykazuje te niedo-
godnosé, iz utlenianie koloidalnych pro-
duktéw zweglenia odbywa sie tylko na po-
wierzchni czasteczek. Reakcja przebiega
znacznie powolniej, niz przy bezposrednim
utlenianiu hemicelulozy, wskutek czego
trzeba stosowaé duze stezenie kwasu azoto-
wego. '

Drugi sposéb, a mianowicié dodawanie
kwasu azotowego przed stezaniem, wyka-
zuje te zalete, i2 produkty odpadkowe u-
tleniajg si¢ tatwo, posiada natomiast te nie-
dogodnosé, iz do utleniania trzeba stosowaé
wylacznie znacznie drozszy kwas azotowy.

Wedtug wynalazku mozna jednak sto-

sowaé droge posrednia, przy czym unika sie
obydwéch niedognosci zachowujac jednak-
ze obie korzysci.

Sposéb wedlug wynalazku prowadzi sig

" tak, iz z poczatku odparowuje si¢ kwas od-

padkowy bez dodatku kwasu azotowego,
wskutek czego kwas siarkowy ujawnia swe
dzialanie utleniajace. Skoro tylko zacznie
tworzy¢ sig sol, co mozna rozpoznaé po bru-
natnym zabarwieniu, dodaje si¢ nieznaczna
ilos¢ kwasu azotowego, wskutek czego bru-
natne zabarwienie znika natychmiast; kwa-
su azotowego dodaje si¢ dopoty, az nasta-
pi odbarwienie solu, Wedlug wynalazku
produkty zweglone utlenia si¢ bezposred-
nio przy ich powstawaniu.

Produkty zweglone w tym stanie utle-
niaja sie tak szybko, iz

1. wystarcza juz najmniejsze ilosci
kwasu azotowego,

2. wegiel utlenia si¢ przed sktadnika-
mi wystepujacymi obok wegla.

Ten sposéb postepowania - jest korzyst-
ny z tego wzgledu, iz do reakcji stosuje si¢
mozliwie male ilosci kwasu azotowego i uni-
ka si¢ jego nadmiaru, ktéry pézniej trzeba



by usuwaé z powrotem. Sposéb niniejszy
wykazuje ponadto te zaletg, iz same pro-
dukty zweglone spelniaja zadanie wskazni-
ka, wskutek czego do ustalenia niezbednej
ilosci dodawanego kwasu azotowego ana-
liza nie jest potrzebna.

Jako przyklad wykonania sposobu stu-
zy przyktad podany ponizej, przy czym po-
trzeba zuzyé tylko 1/,, czes$é ilosci kwasu
azotowego teoretycznie potrzebnej do utle-
nienia hemicelulozy.

Przyklad. 1000 litrow 15,1% -owego
kwasu siarkowego, zawierajacego w 100 cm?
0,0840 g hemicelulozy, zuzywa tylko 750
cm?® 68% -owego HNO,.

W ogéle stwierdzono, ze przy stezaniu
na wolnym powietrzu, t. j. pod ci$nieniem
normalnym, zweglanie rozpoczyna sig, sko-
ro stezenie kwasu siarkowego osiggnie w
przyblizeniu 40% wagowych. Jezeli steza-
nie prowadzi si¢ w prozni, wéwczas kwas
siarkowy mozna stezyé w przyblizeniu do
60% wagowych bez wystepowania zwegle-

nia, gdyz odparowywanie pod cisnieniem
zmniejszonym przebiega w temperaturze
znacznie nizszej. Jesli przy odparowywa-
niu osiagnie si¢ temperature okoto 75°C,
wowczas zweglanie nastepuje nawet w
prézni.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb  odzyskiwania odpadkowego
kwasu siarkowego przez ogrzewanie lub
stezanie i dodawanie s$rodkéw utleniaja-
cych, np. kwasu azotowego, znamienny tym,
ze stopniowe dodawanie $rodka utleniaja-
cego rozpoczyna si¢ w chwili, gdy zaczyna
si¢ wytwarzaé sol weglowy, co mozna po-
znaé po zbrunatnieniu roztworu.
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