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Zplsob vyroby fumaranu Zeleznatého, fumaranu
amonného a siranu amonného

(54)

(57) Zplsob vyroby fumaranu Zelezna-
tého, fumaranu amonného a siranu esmon-
ného, vychdzejic{ z hydratace melein-
anhydridu, z pPesmyku kyseliny malei-
nové za prltomnostl thiomodoviny, ze se-
parace vvloucene kyseliny fumarove, a
ze sycenl suspenze, vzniklé novym roz-
mlchanlm kyseliny fumarove ve vode, plyn=-
nym dpavkem aZ do uUplného Vycirenl.
Jeho podstatou Je, Ze ge vodny roztok
fumaru amonného, ziskany pledchazejlc1-
mi operacemi z malelnanhydridu, ochladdi
ne 15 a% 20 °C, vykrystalizovany fuma-
ran amo se oddéli a vysusi, Mategny
louh se pridd za teplotg 95 aZ 100

ve stechlometrickem oméru k priprave-
nému roztoku siranu zeleznateho a pri
stejné teploté se smés michd po dobu
0,2 az 2 hod%ny. Ndsledné po ochlazenl
na 40 a% 55 °C o0ddéli od roztoku sira-
nu amonnédho sraZfenina fumaranu Zelez-
natého, promyje vodou a vysuSi.
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*~ Vyndlez reSi zplsob vyroby fumaranu Zeleznatého, fumaranu
amonného a siranu smonného, vychdzejici z hydratace maleinan-
hydridu, z presmyku kyseliny maleinové za pritomnosti thiomolo-
viny, ze separace vyloulené kyseliny fugparové, a ze syceni sus-
penzé, vzniklé novym rozmichdnim kyseliny fumarové ve vodé,
plynnym ¢pavkem aZ do dplného vyli¥eni,

Fumaran Zeleznaty je jednou z pPisad priddvanych do krmiv
hospodd¥skym zvifatim. Vyrdbi se dosud pfesmykem kyseliny ma-

leinové na fumarovou, prevedenim této kyseliny na sil alkalické-

ho kovu a vysraZenim fumaranu Zeleznatého roztokem vhodné Zelez-
naté soli, Presmyk kyseliny msleinové je moZno provést nékolika
zpisoby, a to varem Jjejiho vodného roztoku s kyselinou chlorovo-
dikovou, acylchloridy nebo Lewisovymi kyselinsmi obsshujicimi
halogenové ionty, Fumaran Zeleznaty Je v t&chto vyrobdch ziskén
ve vytézku mezi 75 2z 79 % teorie., Primyslové vyroba fumaranu
Zeleznatého je komplikovdna vznikem 2znalného mnoZstvi odpadnich
vod s vysokym obsahem technicky neupotfebitelnych sol{ anorga-
nickyeh i organickych kyselin. Jejich zpracovani znalné& prodra-
Zuje vyrobu, - navic dochdzi ke zitrdtém vychozich surovin i ko-

. neéného produktu., Problematiku recyklace matefného louhu v pfe-
smykovém stupni (kyselina maleinovéd na fumarovou) i odstranové-
ni zbytkovych Zeleznatych iontd z roztoku siranu amonného &Cpav-
kem red3i zpisob vyroby fumaranu Zeleznatého podle &eskosloven-
ského autorského osv&denic243 823, Jeho nevyhodou je v3ak sku-
tenost, Ze na daném zarizeni se vyrobi pouze dva technicky vy-
uZitelné produkty = rovn&Z odstranéni Zeleznatych iontd neni
dplné.

Uvedené nedostatky odstranuje do znadné miry zpisob vyroby
fumaranu Zeleznatého, fumaranu smonného a siranu amonného podle
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vynédlezu., Jeho podstatou je, Ze se vodny roztok fumaranu amon-
ného, ziskany pfedchdzejicimi operacemi 2z maleinenhydridu,
ochladi na 15 aZ 20 °C, vykrystalizovany fumaren smonny se oddé-
11 a vysu3i. Matelny louh se pfidd za teploty 95 aZ 100 °Cc ve
stechiometrickém poméru k pifipravenému roztoku siranu Zeleznsté-
ho & pii stejné teplot& se smé&s miché po dobu 0,2 8% 2 hodiny.
Ndsledné se po ochlazeni na 40 aZ 55 °C 0dd&li od roztoku sirenu
gmonného sraZenins fumarenu Zeleznatého, promyje vodou a vysudi.
Mate&ny louh po vysréZeni fumaranu Zeleznatého je moZné opekova-
né pousft jako rozpoudtddlo sirsnu Zeleznatého, Vyhodné je p&ti-
nésobné recyklace, nebol se tsk 2iskd nasyceny roztok siranu |
‘emonného p¥i 50 % Jako tifeti vyrobek, dileZité sle je, aby p¥i
posledni recyklaci neklesla teplota v pribéhu srdZeni a odludo-
véni fumaranu Zeleznatého pod 50 °C. X roztoku fumarenu smonné-
ho pred smichénim s roztokem sirenu Zeleznatého je moZné piidat
0,01 a% 0,5 % hmotnostnich reduk&niho aditive, JjehoZ pouZiti Je
vhodné v potravindfském primyslu, nepf. glukdzy nebo kyseliny
askorbové, MnoZstvi aditiva Je vztaZeno na suSinu resgujicich
komponent, Vhodné je rowné&Z pouZiti vody odpedajiei pfi promyvé-
ni fumarenu Zeleznatého pro rozpoudténi sirsnu Zeleznatého.

K odstranéni zbytkového obsshu Zeleznatych iontd v metedném lou-
hu po odstranéni sraZeniny fumaranu Zeleznatého je moZno pouZit
p¥idavku stechiometrického mnoZstvi sulfidd a polysulfidd smon-

‘nyeh v roztoku, jeko je nspfikled &pavkovy destildt z frakdni

*

destilace dehtu, Vzniklé sulfidy Zeleza se 0dd1li od vodného
roztoku sirenu emonného.

' Zpisob vyroby fumeranu Zeleznatého podle vyndlezu pXindid
zvy$eni vyt&Zku za soulasného sniZeni vyrobnich nékladﬁ i ndkle-
dd na pofizen{ a udrZovéni vyrobniho zarfizeni, moZnost vyrébét
t¥i technicky vyznamné produkty soulasn& na jednom zstizeni.
Soutasné je komplexn& vyfelena problematika odpadl, neboil ve
srovndni s dosud pouZivanymi postupy- vzniké podstetné men3t

wnoZstvi odpadnich vod s ni%3im obsshem anorganickych soli,

V prvni ¥adé recyklace mateiného louhu ze druhého vyrobniho
stupné umoZnuje ziskat nasyceny roztok sirsnu amonného p¥i 50 °C
a minimelizuje tek mnoZsivi odpadnich vod z celé vyroby. Dald{
vyhodou této vyroby je izolace krystalickéhe fumaranu smonného,
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ktery je pro ndsledné pouziti vyhodnéjsi neZ  vodné roztoky.,

Praktické provedeni zpisobu vyroby fumaranu Zeleznatého
a smonného s sirsnu smonného podle vyndlezu je zrejm€ z ndsle-
dujicich prfikladd,

Prikled 1

Do resktoru opatfeného michadlem a topnym hadem se napustilo
463,9 kg vody a pfidalo se 98 kg maleinsnhydridu., Smés se za
michdni zsh¥dla na 55 oC,aé do3lo k uplnému rozpudténi malein-
aﬁhydridu doprovédzenému hydrolyzou na kyselinu maleincvou,

K roztoku se pfidalo 2,9 kg thiomoloviny a smé&s se michala, do-
 kud se thiomodovina dplné nerozpustilea, Roztok se ponechal stét
po dobu 8 hodin za soulasného samovolného vychladnuti ns teplo-
tu 25 az 35 °c. Vyloudend kyselina fumarovéd se odsdla na nudli
a promyla se 16 kg vody. Promyvaci voda se spojila s matelnym
louhem, Do dal3iho resktoru opatfeného michadlem, chladicim ha-
dem, zp&tnym chladilem o privodem &pavku se'napustilo 233,8 kg
vody a zas michdni se pfidal koldl kyseliny fumarové obsahujici
cca 14 % vody. Michend suspenze byla sycena plynnym &pavkem, aZ
"dodlo k jejimu dplnému vylireni, naznalujicimu ukondenou neutra-
lizaci kyseliny fumerové na Jjeji smonnou sdl., Teplota béhem té-
to reakce stoupls vliivem uvolnujiciho se neutrslizadniho tepls
na 98 %C. Ze mfchéni byl roztok fumarsasnu smonného ochlazen ng
15 °C a p¥i této teplotd michén je&td daldf 2 hodiny. Vykryste-
lovany fumeran emonny byl odsdt nz nuli a vysuden pii teploté
50 a% 60 °C., Jeho mnofstvi &inilo 65,46 kg. Mate&ny louh obsa-
hujfci 75,54 kg fumersnu emonného byl zehfdt na 95 °C a byl pri-
dén roztok 140 kg heptahydrdtu siranu Zeleznatého v 92,9 kg vo-
dy. Regkin{i sm&s byla pii této teploté michdna jedté& 1 hodinu
a8 poiwm ochlazena na 40 °C. Cihlové Zervend sraZenina fumaranu
Zeleznatého byla odsdtia na nuli a promyta 69 kg vody k odstra-
néni stop siranu smonného e fumarsnu smonného., Produkt - bezvo-
dy fumaran Zeleznaty se vysu$il v sudérnd p¥i 105 az 120 °C.
Jeho vyté&Zek Cinil 56,65 kg, tj. 85 % teorie, vztaZeno na fuma-
ren amonny zbyly v matelném louhu po oddéleni krystalického fu-
marsnu esmonného,
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Priklad 2 265259

Fumaran Zeleznaty se vyrobil postupem uvedenym v pfikladu 1

s tim rozdilem, Ze k rozpuSténi 93 kg meleinanhydridu bylo po-~
uzito vedkerého mateiného louhu z presmyku z prvniho reskéniho
stupné€ a k rozpoudténi heptahydrdtu sirenu Zeleznatého bylo
pouzito matedného louhu po srdieni fumaranu Zeleznetého z pii-
kladu 1, JjenZ obsshoval 13 % hmotnostnich siranu amonného. Vy-
téZek fumaranu Zeleznatého byl 56,65 kg, tj. 85 % teorie, vzta-
%eno na fumaran amonny zbyly v matedném louhu po odd&leni krys-
talického fumaranu amonného,

P¥iklad 3

Fumaran Zeleznaty se vyrobil postupem uvedenym v pF¥ikledu 1

s tim rozdflem, Ze k rozpoudténi heptahydrdtu siranu Zeleznaté-
ho byl pouZit matedny louh po srdZeni fumaranu Zeleznatého, kte-
ry byl jiZ pouZit &tyrikrdt ke stejnému icelu, Teplota pii od-
sdvani fumaranu Zeleznatého byla udriovéns na 55 °C, aby nedos-
lo k vykrystalizovéni sirsnu smonného, K matelnému louhu po od-
déleni fumarsnu Zeleznatého bylo piiddno 35 litrd roztoku sul-
fidu a polysulfidu amonného (&pavkovy destildt z destilace gdeh-
tu), vysrdZené sulfidy Zeleza se 0dd&lly a roztok siranu smonné-
ho se pouifl k dal3im dlelim.

Priklad 4

Fumaran Zeleznaty se vyrobil zpisobem uvedenym v pi*ikladu 1

s tim rozdilem, Ze k roztoku kyseliny maleinové se pridslo 0,05 %
hmotnostnich organického antioxidantu pouZivaného v potravindi-
stvi (Kurasan) a2 Ze k rozpou3téni heptahydrdtu sirsnu Zeleznaté-
ho byly pouZity vedkeré promyvaci vody ze srdZeni fumaranu Ze-
leznatého v péti piedchozich vyrobnich SarZich této ldatky.,




-5 -

PREDMET VINKLEZU
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1, Zpisob vyroby fumaranu Zeleznatého, fumarenu amonného
a sirenu amonného, vychdzejici z hydratace maleinsnhydridu,
z presmyku kyseliny meleinové za pfitomnosti thiomocloviny, ze
separace vyloudené kyseliny fumerové, a ze syceni suspenze,
vzniklé novym rozmichdnim kyseliny fumarové ve vodé, plynnym
¢pavkem aZ do Uplného vylirfeni, vyznalujici se tim, Ze se zis-
kany roztok fumsranu smonného ochladi na 15 aZ 20 OC, vykrysta-
lizoveny fumaresn smonny se odd&li, vysu$i a matelny louh se pri-
d& za teploty 95 s 100 °C ve stechiometrickém poméru k pFipre-
venému roztoku siranu Zeleznatého, pfi uvedené teploté se smds
michd po dobu 0,2 aZ 2 hodiny, naleZ se po ochlazeni nea 40 =az
55 °c 0dd&l{ sra¥enina fumaranu Zeleznatého, promyje vodou

a vysusi,

2. Zpisob vyroby podle bodu 1, vyznalujici se tim, Ze se
matedny louh po vysréZeni fumarsnu Zeleznatého opzkované pouZi-
je jeko rozpoudtédlo siranu Zeleznatého,

3. Zpisob vyroby podle bodd 1 = 2, vyznalujici se tim, Ze
se k roztoku fumeranu amonného pied smichdnim s roztokem siranu
Zeleznatého pridd 0,01 2% 0,5 % hmotnostnich redukéniho aditiva,
napiiklad glukosy nebo kyseliny askorbové, vztaZeno na sudinu
reagujicich komponent.
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