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Sposob otrzymywania rodanku sodowego
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania rodanku sodowego nadajgcego sie do za-
stosowania przy wytwarzaniu widkien poliakry-
lonitrylowych.

W opisie patentu gléwnego nr 47972 podany jest
sposOb otrzymywania rodanku sodowego z wod-
nego roztworu otrzymywanego przy oczyszczaniu
gaz6w w przemys$le koksochemicznym. Sposéb ten
polega na tym, ze wodny roztwoér, otrzymywany
przy oczyszczaniu gazéw koksochemicznych metoda
Thylox’a, ewentualnie wstepnie podgeszczony i po-
zbawiony przez wykrystalizowanie tiosia;‘czanu,
zageszcza sie az do skrzepniecia masy, tuguje
skrzepnietg mase rozpuszczalnikiem organicznym
w obecnosci wody wzietej w iloSci wystarczajg-
cej do utworzenia sie dwuwodnego rodanku sodo-
wego i dwuwodnego tiosiarczanu sodowego, odsg-
cza, dodaje do przesgczu wody, oddestylowuje roz-
puszczalnik, zageszcza roztwér do ciezaru wla$-
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wedlug opisu patentowego nr 47972 przeprowadza
sie dwuokresowo, przy czym w pierwszym okre-
sie zageszcza sie przy wa'rtoéci pH = 8,0—9,0,
a w drugim okresie przy pH = 7,0—7,5.

Przy stosowaniu opisanego sposobu zageszcza
si¢ przerabiany roztwér az do skrzepniecia
masy, przy czym jak wynika z dalszego postepo-
wania, otrzymana skrzepnieta masa zawiera jesz-
cze cze§Sé wody krystalizacyjnej w iloSci nie wy-
starczajgcej do wytwarzania dwuwodnego rodanku
sodowego i dwuwodnego tiosiarczanu sodowego
i podczas lugowania rozpuszczalnikiem organicz-
nym dodaje sie do niego takg ilo§¢ wody, aby
ogoblna jej zawartos¢ byla wystarczajagca do utwo-
rzenia sie soli dwuwodnych. Przed traktowaniem
skrzepnietej masy rozpuszczalnikiem organicznym
mase te nalezy rozdrobni¢ lub skruszy¢, przy czym
proces rozdrabniania masy jest klopotliwy zwla-
szcza ze wzgledu na jej hygroskopijno$é.

ciwego 1,2—1,3, przesgcza przez wegiel aktywny, 20 Przewodnig myS$lg wynalazku jest wyelimino-
zageszcza do cigzaru wlasciwego 1,41—1,43, do- wanie procesu rozdrabniania skrzepnietej masy
daje rozpuszczalnika organicznego, a po odsacze- przez lugowanie rozpuszczalnikiem organicznym
niu wytrgconych zanieczyszczen nieorganicznych cieplej nieskrzepnietej masy zawierajgcej jeszcze
dodaje "wody, oddestylowuje rozpuszczalnik, roz- wode krystalizacyjna, oraz rozklad zanieczyszczen
twor podgeszcza do ciezaru wlasciwego 1,36—1,38 25 rodanku sodowego w postaci tiosiarczanu i siar-
i odwirowuje wykrystalizowane krysztaly dwu- czkéw przy pomocy kwasu mineralnego.
wodnego rodanku sodowego. Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, ze
W przypadku zawartoSci w przerabianym roz- roztwoér wodny otrzymywany przy oczyszczaniu
tworze zwigzké6w amonowych, proces zageszczania gazow w przemyS$le koksowniczym, po wstepnym
wodnego roztworu do ciezaru wlasciwego 1,2—1,3 30 zageszczeniu i wydzieleniu wiekszej -cze§ci skry-
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stalizowanego tiosiarczanu, zageszcza ‘sie do za-
wartosci wody wystarczajacej do utworzenia dwu-
wodnego rodanku sodowego i pieciowodnego tio-
siarczanu sodowego, a otrzymany w tych warun-
kach i ochlodzony roztwér o temperaturze 40—
-—60°C luguje sie rozpuszczalnikiem organicznym,
ktéry rozpuszcza rodanek sodowy, a wytraca nie-
rozpuszczalne w nim tiosiarczan i siarczki, kiére
odsgcza sie.

Wieksza zawarto$é wody podczas lugowania, niz
wedlug opisu patentowego nr 47972, powoduje
przejscie do przesgczu malych ilo$ci soli nieor-
ganicznych, gléwnie tiosiarczanu sodowego, ktéry
zanieczyszcza rodanek.

W celu catkowitego usuniecia tiosiarczanu so-
dowego z tego przesgczu, pa dodaniu do niego
wody, oddestylowuje sie rozpuszczalnik organicz-
ny. Pozostalo§¢ doprowadza sie do ciezaru wtas-
ciwego 1,2—1,3, sgczy przez wegiel aktywny do-
daje rozcienczonego kwasu mineralnego, np. kwa-
su siarkowego, w ilosci wystarczajgcej do rozktadu
zawartego w wodnym roztworze tiosiarczanu oraz
siarczkéw, przy czym 'Wydziela sie siarka elemen-
tarna. Wydzielong siarke odsgcza sie, przesgcz
ogrzewa do wrzenia, przy czym nastgpuje odpg-
dzenie dwutlenku siarki i siarkowodoru.

Nastegpnie roztwoér alkalizuje sig, np. wodoro-
tlenkiem sodowym, do wartoéci pH = 8,0—9,0,
w celu wytrgcenia pozostalych w roztworze S§la-
dow zwigzkéw zelaza. Po odsgczeniu zageszcza
sie¢ roztwoér do ciezaru witasciwego 1,41—1,43 dwu-
etapowo, w pierwszym etapie przy wartoSci
pH = 8,0—9,0, a w drugim etapie przy pH = 7,0—
-—T1,5. Dalej postepuje sie wedlug sposobu poda-
nego w opisie patentu nr 47972.

Przyklad. Roztwér powstajgcy przy oczyszcza-
niu gazéw koksowniczych metodg Thylox’a zage-
szcza sie wstepnie, wydziela z niego wykrystalizo-
wany tiosiarczan soddwy. Przesgcz zageszcza sig
dalej do momentu, kiedy pobrana prdébka krze-
pnie w temperaturze 30—40°C. Tak zageszczony
roztwor zawiera jeszcze wode w ilo§ci wystarcza-
jacej w przyblizeniu do utworzenia dwuwodnego
rodanku sodowego i pieciowodnego, pozostalego
jeszcze w masie, tiosiarczanu sodowego.

Tak otrzymany roztwoér zawiera okoto 30% wa-
gowych wody, okoto 55% wagowych rodanku so-
dowego oraz okolo 15% wagowych tiosiarczanu
sodowego wraz z innymi zanieczyszczeniami.

10 kg tak otrzymanego roztworu, o tempera-
turze 50°C luguje sie 30 1 metanolu. Z miesza-
niny tej strgcajg sie tiosiarczan sodowy wraz z za-
nieczyszczeniami, ktére oddziela na sgczku. Do
przesagczu dodaje sie 15 1 wody i oddestylowuje
metanol, a roztwér wodny, o ciezarze wlasciwym
1,2—1,3 zakwasza sie kwasem siarkowym do sia-
bej reakcji na papierek Kongo, przy czym naste-
puje wytrgcenie tiosiarczanu sodowego i siarcz-
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koéw z wydzieleniem siarki elementarnej, dwu-
tlenku siarki i siarkowodoru.

Po usunieciu produktéow gazowych przez
ogrzanie, roztwér sgczy sie przez wegiel
aktywny, alkalizuje wodorotlenkiem sodowym do
wartosci pH = 9,0, oddziela wytrgcone zwigzki ze-
laza, a przesgcz zageszcza do ciezaru wlasciwe-
go 1,42—1,43 dwuokresowo, w pierwszym okresie
przy wartoSci pH = 8,0—9,0, a w drugim przy
pH = 7,0—7,5, zakwaszajgc roztwér 10%-owym
kwasem siarkowym. Z tak zageszczonego roztwo-
ru wytraca sie za pomocg 10 1 metanolu siarczan
sodowy, ktéry odsgcza sie, a z przesgczu odde-
stylowuje metanol. Pozostalo§¢é rozpuszcza sie
w wodzie o temperaturze 60°C, wzietej w ilosci
takiej, aby ciezar wlasciwy roztworu w tempera-
turze 30°C wynosil 1,38.

Roztwor saczy sie przez wegiel aktywny, ochla-
dza do temperatury 10°C, przy czym z roztworu
wydzielajg sie krysztaly dwuwodnego rodanku
sodowego w ilosci 4 kg. Odwirowany dwuwodny
rodanek sodowy przekrystalizowuje sie z wody
destylowanej, przy czym otrzymuje sie 2 kg dwu-
wodnego rodanku sodowego, odpowiadajgcego nor-
mom obowigzujagcym w przemyS$le widkien polia-
krylonitrylowych.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania rodanku sodowego z roz-
tworu wodnego otrzymywanego przy oczyszczaniu
gazéw w .przemySle koksowniczym, na drodze
wstepnego zageszczenia roztworu, wydzielenie
z niego wiekszej czeSci tiosiarczanu, dalsze zage-
szczenie przesgczu, traktowanie zageszczonego roz-
tworu rozpuszczalnikiem organicznym, wedlug pa-
tentu nr 47972, znamienny tym, ze przesgcz otrzy-
mywana po wstepnym wydzieleniu wiekszej cze-
Sci tiosiarczanu, zageszcza sie do zawarto$ci wody
wystarczajgcej w przyblizeniu do utworzenia dwu-
wodnego rodanku sodowego i pieciowodnego tio-
siarczanu sodowego, a otrzymywany w tych wa-
runkach i ochtodzony roztwér o "temperaturze
40—60°C luguje sie rozpuszczalnikiem organicz-
nym, sgczy, a do przesgczu dodaje wody i nastep-
nie oddestylowuje rozpuszczalnik, po czym za po-
mocg wcedy ciezar wilasSciwy przesgczu doprowadza
sie do 1,2—1,3 i roztwor sgczy przez wegiel akty-
wny a nastepnie zakwasza rozcienczonym kwasem
mireralnym, odsgcza wydzielong siarke, a prze-
sgcz ogrzewa do wrzenia, w celu odpedzenia dwu-
tlenku siarki i siarkowodoru, po czym roztwor
alkalizuje sie do warto$ci pH = 8,0—9,0, odsgcza
wydzielone zwigzki Zzelaza, a nastepnie zageszcza
ciezaru wtlasciwego 1,41—1,43 dwuetapowo,
w pierwszym etapie przy wartosci pH = 8,0—9,0,
a w drugim etapie przy pH = 7,0—7,5, po czym
postepuje sie dalej wedlug patentu nr 47972.
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