csxosovenst | POPIS VYNALEZU | 226650

REPUBLIKA

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

an ((3))

1) Int. 13
C 01-B 17/033

(22) Prinldsené 04 11 82
(21) (PV 7866-82)

(40) Zverejnené 24 06 83
URAD PRO VYNALEZY (45) Vydené 15 02 86
A OBJEVY,

FANGOVIE KAROL ing. CSc., HAUSKRECHT PETER ing., BRATISLAVA,
UERVENKA ZDENEK ing., MICHALOVCE, STIBRANYI LADISLAV ing. CSc.,
BRATISLAVA

(15)

Autor vynilezu

(64) Spdsob &istenia odpadnej siry a zariadenie pre vykonavanie tohto sp6sobu

1

Vyndlez sa tyka sp8sobu a zeriadenia pre &istenie odpadnej siry s pomocou ktorych je
mo¥né zo znedistenej odpadnej siry pripravit kryitalickd sfru energeticky nendro&nym postu-
pom, ktory si¥asne vyhovuje poZiadavkém ekologie.

V zévodoch na taZbu a spracovenie siry vznikd urlité mnoZstvo nespracovatelnej, odpad-
nej, elementdrnej siry o koncentrdcii 5 a% 95 % hmotnosti, prifom zvySok je tvoreny prevaZ-
ne anorgenickymi ne¥istotami, ako si hlina, piesok, kemene, tieZ organické neZistoty a voda.
Tento odpad je mo%né spracovat na zastaralych vyrobniach kyseliny sfrovej, kde sa ako suro-
vina spracovédva pyrit, alebo tieZ sa vyvdZa ns sklddku tuhych odpadov, kde &asom prechddza
semovorne v prirodnych podmienkach na kyselinu sf{rovi, ktordé preniké do spodnych v8d, zhor-
Suje ekologicku situdciu. V pripade vzniku poZiaru ne sklddke tuhych odpadov vznikaju toxic-
ké oxidy siry.

Predmetom vyndlezu, ktory odstranuje uvedené nevyhody je spSsob &istenia odpadnej siry
extrakciou rozpistadlom, ktorym je arometicky, alkylaromaticky, cyklénicky alebo alkylcy-
klénicky uhlovodik alebo ich zmesou, s po¥tom atémov uhlfke v molekule rovnom 6 a% 7 pri
teplote pod teplotou varu tohoto rozpiXtadla, prifom rozpiitadlo sa odparuje nepretrZite
z extraktu, kondenzuje a po oddeleni vody extrahuje siru, ktord kry3talizuje v rozpistadle,
oddeli sa a rozpudtadlo sa opatovne pouZije.

Zariadenie pre Zistenie odpadnej siry pozostdva z mlynu, zdsobnika suroviny a ddvkova-
%a napojenych na extraktor spojeny s oddelovalom vody & chladidom, dalej spojeny s odparo-
va¥om, na ktory je napojeny zdsobnfk rozpid3tadla, filter spojeny so zésobnikom produktu a
tieZ na vymrazova® a na vyvevu.
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Vyhodou vyndlezu je ziskanie sfiry o vysokej ¥istote z odpadnych surovin,

V3eobecne je znéme, Ze elementdrna sira sa prakticky nerozpiita v organickych a anorga-
nickyeh rozpidtadléch za normdlnych podmienok. Dobre rozpustnd je len v sirouhlfku, ktorého
technické vyuZitie je obmedzené jeho nezhodnymi vlastnostemi, ako je nizka tenzia pér, hor-
Tavost, toxicita a podobne. Pre ¥istenie odpadnej siry je moZné vyuZit poznatok Ziasto&ne]
rozpustnosti siry v aromatickych, alkylaromatickych, cyklénickych alebo alkylcykldnickych
uhTovodikoch alebo ich zmesiach, s podtom atémov uhlfka v molekule rovnym 6 a% 7 za beinej
teploty a pri teplote pod bodom varu. Z uhlovodikov vyhovujicich spomenutej podmienke je
mozné pouZit benzén, toluén, cyklohexdn, metylcyklohexdn, metylcyklopentén, etylcyklopentén
a dimetylcyklopentdny, ktoré su komeréne dostupné za prijatelni cenu a prédca s nimi je
zvlddnutelnd tak, aby nepredstavovali nebezpedenstvo pre obsluhu z hladiska toxikoldgie.

Je vyhodné surovinu mletim upravit na jemné zrnenie, &o urychli proces extrakcie pro-
duktu., Stupen jej extrakcie sa riadi siladom ekonomickych a ekologickych poZiadaviek, pri-
don amorfnd sira sa rozpulta pomal3ie ako kryXtalickdé. Podla volby druhu rozpi¥tadla a jeho
mno¥stva je moZné obdriat produkt vo forme kry3¥tdlov pri pouZit{ benzénu slebo vo forme
krystdlov a/alebo taveniny ak je extrahovadlo napr. toluén. Ako filtradny materidl v extrak-
tore je moZné pouZit keramiku alebo rézne plachietky, tieZ vo filtri, ktory mbZe byt nahra-
deny aj odstredivkou. Rozpuitadlo je moZné recyklovat za rbznej teploty, bez upravy s malym
mno¥stvom rozpustenej siry; v pripade nazhromaZdenia kyseliny sirovej, sol{ alebo organic~
kych nedist8t, je potrebnd jeho dbklsdnd regenerdcias premytim vodou a/alebo destildciou.
Voda obsishnutd v surovine sa azeotropicky oddeli a oddelovalom vody odvedie mimo systému;
Jjej pritomnost predlfuje dobu extrakcie. Produkt sa izoluje oddelenim rozpistadla a pripad-
ne presatim vzduchu; je vyhodné produkt na filtri premyt rozpuistaedlom.

V pripade ziskania produktu vo forme taveniny sa této mbZe za mieSania ochladit do
vzniku krystdlov alebo ju oddelit ako takd. V zostave zariadenia uvédzani vyvevu je vhodné
chrédnit vymrezova&om; vymrazené podiely je moiné vracat do procesu. Odpadnd voda z oddelo-
vala vody obsahuje stotiny percenta rozpusteného rozpistadla, jej asanédcie vyZaduje len
beiné metody. Tuhy odpad rezultujici z procesu neobsahuje Zkodlivé létky, v zdvislosti na
hibke extrakcie m8%e obsshovat urdité malé mnoistvo nevyextrahovanej siry. Takymto spdsobom
pripravend sira sa vyznaduje vysokou &istotou, neobsahuje vodu, a je pouZitelnd nielen pre
vyrobu kyseliny sirovej, ale aj pre iné, néro&nejsie uidely. Pri jej priprave sa neprodukujui
prakticky ¥iadne exhaldty. Aparatury pouZité pri prevedeni tohoto sp8sobu si kondtrukéne
nendro&né, jednoducho obsluhovateYné bez velkych ndrokov na fyzickd précu, ich energetickd
nédro¥nost je vysoko rentabilnd, mbZe se vyu#it nizkotlakd para. Je moZnd ich kontinuelizd-
cia alebo polokontinualizdcia, pripadne zdvojenie klu¥ovjch uzlov, ¥im ss dosimhne dal¥ia
gasovd uspora. Vhodnym inym logickym prepojenim apardtov je mo¥né napriklad na trensport
kvapalnych médif pou¥it vyvevu. Dalej uvedend zostava apardtov je len jednou z po&etnych
varidcif, pri¥om zdklad je tvoreny extraektorom, odparovafom, chladidom a filtrom. Na uvede-
nom zariasden{ je moZné tieZ regenerovat rozpi¥tadlo.

Priklad konstrukcie zariadenia podla vyndlezu je zndzorneny na pripojenom obrézku,
ktory predstavuje celkovi schému jedného .z moZnjch aparatirnych zapojeni pre zfskavanie
siry z odpadnej siry, ktoré pozostdva z mlynu ] urfeného na drvenie suroviny, za ktorym je
zdsobnik suroviny 2 a ddvkova¥ 3, ustiaci do extraktora 4. Extraktor 4 je spojeny s chladi-
gom 7, opatrenym oddelova¥om vody & a odparovadom 5. Ne odparova¥ 5 je napojeny zdsobnik
rozpistadla 8, filter 9 a zdsobnfk produktov 10, dalej vymrazova¥ 11 a viveva 12.

Sp8sob podla tohoto vyndlezu bol overeny ne improvizovanom laboratérnom zariadent,
vysledky sd uvedené v nasledujicich prikladoch. Cas potrebny na extrakeciu je zdvisly na
konstrukcii extrak®ného aparétu.
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Pr{klad

Na elektrickom vari¥i s prikonom 220 W je zaizolovand kuZelovitd Erlenmeyerovéd banka
o obsahu 750 ml, opatrend bo¥nym tubusom ne teplomer, dalej s nepojenym extrakénym pristro-
jom podTa Soxhleta s fritovou vloZkou S 1 o objeme 200 ml alebo s papierovou vloikou s chla=-
didom podl'a Dimrotha.

Extrahuje sa 130 g odpadnej sfry o zloZeni 95,2 % hmotnosti siry, 3,45 % hmotnosti po-
pola, pridom zbytok tvorili Zivi¥naté 1létky a voda, rozpiStadlom o objeme 300 ml. Po skon-
Zeni extrakcie a ochladeni sa vylulend sira odfiltruje cez fritu S 1 a vysu#i.

Azeotropicky vynesend voda sa zachytila vo vy¥%ich polohdch chladi¥a vo forme kvapiek.

Vysledky si uvedené v nasledujucej tabulke.

Okrem zamy3laného W&elu je moZné pouZit predmet vyndlezu aj na ddvkovanie siry do réz-
nych reakdnych systémov.

Tabulka

Pokus Rozpiitadlo Teplota Doba MnoZstve Popol Prchavé Pozndmka
&islo varu extrakcie vyextra- (% hmot- létky
(°c) (min) hovanej nosti) . (% hmot~
siry nosti)
(% hmot=-
A nosti)
1 benzén 80 210 96,9 0,06 0,02
2 toluén 111 130 98,7 0,10 0,05
3 cyklohexén 81 200 98,2 0,07 0,10
4 toluén 1 150 98,1 0,05 0,02 amorfnd sirva

PREDMET VINLALEZU

1. Sp8sob &istenia odpadnej siry vyznalny tym, Ze odpadnd sira sa extrahuje rozpis-
tadlom, ktorym je aromaticky, alkylaromaticky, eyklénicky alebo alkyleyklénicky uhlovodik
alebo ich zmesou s podtom atémov uhlfks v molekule rovnom 6 a% 7 pri teplote pod teplotou
varu tohoto rozpuitadla, pri&om rozpudtadlo sa odparuje nepretriite z extraktu, kondenzuje
a po oddelenf vody extrahuje siru, ktord kry¥talizuje v rozpudtadle, oddeli sa a rozpista-
dlo sa opatovne pouZije.

2. Zariadenie pre vykondvanie sp8sobu podla bodu 1, vyznedené tym, Ze pozostdvae z mly-
nu (1), zésobnika suroviny (2) =a ddvkova¥a (3), napojenych na extraktor (4) spojeny s od-
deTovadom vody (6) a chladiZom (7), dalej spojeny s odparovadom (5), na ktory je napojeny
zdsobnfk rozpu¥tadla (8), filter (9) spojeny so zdsobnikom produktu (10) a tieZ cez vymra-
zova¥ (11) na vyvevu (12).
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