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(54) SpBsob odstranovania formaldehydu a dusitanov z mate&nych luhov vyroby cyklickych
nitrozaminov

Vynélez rie$i odstranovanie formal-
dehydu a dusitanov z,mate&nych ldhov vy-
roby cyklickych nitrozaminov nitrozaénym
§tiepenim hexametyléntetraminu. Podla
predloZeného postupu sa na mate&né lhiy
neupravené a/alebo upravené pridavkom
hexametyléntetramin obsahujicich roztokov
v mnozstve 0,01 aZ 20 molov hexametylén-
tetraminu na 1 mol pritomného dusitanu
vo vychodiskovych matsénych ldhoch pdsobi
pri teplote 0 aZ 150 C, za atmosférické-
ho tlaku aZ tlaku 5 MPa, mingrdlnou kyse-
linou v mnoZstve 0,5 aZ 80 molov akp jed-
nosytnej uvaZovanej kyseliny na 1 mol pri-
tomného dusitanu, za sicasneho alebo na
pfsobenie kyselinou nadvazujuceho pdsgbe-
nia mo&ovinou v,mnoZgtve 0,8 aZ 1,6 molov
mo&oviny na 1 mol volného a/alebo viaza-
ného formaldehydu vo vychodiskovej zmesi,
s celkovou dobou reakcie 10 aZ 1800 minit
a 8 izolaciou vodonerozpustného mocovino-
formaldehydového kondenzadtu po uprave pH
rezultujicej suzpenzie na hodnotu 5 pZ 9
niektorou zo zndmych separadnych metod.
Postup podla vynalezu sivisi s ochranou
pracovnéhe a Zivotného prostredja vo
vzgahu k vyrobe cyklickych nitrozaminov,
ziska sa nim technicky atraktivny vodo-
nerdzpustny modovinoformaldehydovy kon-
denzat a s vfhodou mdZe byt pouZity aj
pre vyrobu roztokov bezdusitanovych du-
sicnanov.
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Vyndlez s& tyka spdsobu odstrafiovania formaldehydu
a/alebo formaldehyd generujicich zlulenin a dusitanov z ma-
teénych ldihov vyroby cykllcksch nitrézaminov.

Nitrozadné Stiepenie /nitrozolyza/ hexametyléntetraminu

mdZe v zdvislosti o€ reak®nych podmienok generovat l1,5-meta-
no-3, 7~d1n1trozo-1 3,5, 7-tetraazacyklooktdn /kédovo oznadova-
ny DNPT/ a/alebo 1,3,S-trxnltrozo-l,3,5-t:1azacyklehexén /ko-
dovo oznadovany R-sol, novsie NITROSOGEN/ a/alebo formaldehyd

a améniové iény, resp. a% dusik /vid@ na pr.: W. E. Bachmanm,
N. C. Deno: J. Am. Chem. Soc. 1951, 13, 2777; alebo i He Ta=-
da: J. Am. Chem. Soc. 1960, 82, 255 a tieZ S. Zeman, M. Dimun
Thermochlm. Acta 1981, 51, 325/. : |

,5-Metano-3 7-d1n1trozo-1 3,5, 7-tetraazacyklooktég, re=-
zultujici z nitrozolyzy hexametyléntetraminu v slabo kyslom
" prostredl /hodnota pH 3 a vyééle/, je priemyselne vyrébany
ako aktivny komponent najma gumérenskych naddvadiel.

1,3,5—Trinitr6zo-1,3,5—triazacyklohexén Jje trhavina, brie=
zentnejdia ako trinitrotoluén /na pr. E. Ju. Orlova:. Chimija
i technologija brizantnych vzryvEatych ve3&estv; Izdat. chxmlaa,
Leningrad, 1973/, s ktorou sa v obdobi II. svetovej vojny ex-
‘perimentovalo ako s trhavinou, laborovanou liatim; priemyslove
sa v3ak nevyréba a v sidasnosti figuruje ako.vedrhjéi produkt
vyroby 1,5-metano-3,7-dinitrdzo=1,3,5,7=tetraazacyklooktdnu
/technicky DNPT obsahuje do 5 % hmot. NITROSOGENu/. 1,3,5-Tri-
nitrdzo-1,3,5-triazacyklohexdn je'praduktom'nitfozelyzy hexame-
tyléntetraminu pri hodnote pH prostredia 2 a niZdom, |

Formaldehyd a amonzové 19ny, resp. a% dusik, sd pradukta-
mi nitrozolyzy hexametyléntetraminu pr1 vy&&ich tapletéeh
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a/alebo v silne kyslych prcstrediach'a/alebo v prestrediach
8 vy88im obsahom vody; na ich vyhradny vznik majdi katalyticky
vplyv niektoré anidny, najmé anidny dusitanové /H. Tada: J. Am.
Chem. Soc. 1960, 82, 255/. Formaldehyd, améniové idny a dusik
si i produktami paralelnych a konsekutivnych reakcii pri ni-
trozolyze hexametyléntetraminu na 1,5-metano=3,7-dinitrdzo-
1,3,5,7=-tetraszacyklooktén a najma na 1,3,5=trinitrdzo-1,3, 5-
triazacyklohexén.

Nitroza&né Stiepenie hexametyléntetraminu je z technicko-
ekonomi ckého hradiska'najvyhodnejéie realizované pomocou kombi-
nécie minerdlnej kyseliny a dusitanu alkalického kovu alebo du=
sitanu vépenatého. V pripade v§rpby 1,5-metano~3,7-dinitrdzo-
1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu sa do reakcie berie urlity prebytok
dusiteanu oproti tedrii, ktory v Stiepeni figuruje ako pufruji-
ci a katalyzujdici komponent. |

Spésobom vedenia nitrozolyzy je dané i zloZenie koredpon-
dujicich matednych lihov, to je reakdnych zmesi po izoldeii ni-
trézaminov filtréciou. Tu vedTa uf spomenutych formaldehydu,
améniovych idnov a dusitanu ako hlavny anorganicky vedlajs{
‘produkt figuruje sol aplikovanej anorganickej kyseliny a pri-
tomné je urdité mno¥stvo kyseliny dusitej, resp. rozpustenych
oxidov dusika a malé mnoZsivo kyseliny mravdej. Ked je nitro=-
zolyza zastavovand neutralizdciou celej reakénej zmesi alkalic-
kym hydroxidom /vid na pr. nemecky pat. spis. &. 1 004 618/,
potom mate&né luhy obsahuji i hexametyléntetramin, polyoly
‘& cukrom koreéponduaﬁce N-Mannichove bdze. Polydly 05-07 & cu-
krom 05-C7,kore§pondu3dce N-Mannichove bdze si do reakdne]
zmesi zanddané i aplikdciou zshustenych reakénych zmesi amoni-
akalizdcie formaldehydu namiesto kryitalického hexametylénte-
traminu, Vzhladem k rozpustnosti 1,5-metanc-3,7-dinitrdzo-1,3,~-
5,7~tetraazacyklookténu a 1,3,5-trihitrézo-l,3,5-triazacyklo-
hexénu vo vode /0,20 a% 0,25 g v 100 g vody pri 20 %/ si v ma-
tednych luhoch pritomné i oba nitrdzamény, pri dom obssh prvé-
ho uveden‘ho v ddaledku jeho reaktivity rychleaéle kleséd s da-
som ako obsah druhého menovaného,

v A hIadzgka ochrany Zivotného i pracovného proStrédia sd
nevitanymi primesami mate¥nych ldhov predovietkym formeldehyd,
resp. formaldehyd generujdce substancie, a dusitany. Likvidé-

ciou, resp. vyu¥itim tychte komponentov sa zaoberd niekolko
prio /vi@ na pr. &s. autorské osveddenia &. 185 888, 196 707,
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a 214 605/, ktorych spolonym znakem je oddestilovanie formal-
-@ehydu po rozklade dusitanuj tento postup, najmé ked je zacie~
leny na ziskanie formaldehydu technicky atraktivnej koncentrée
cie, je velmi nérolny ng aparatirne vybavenie a hlavne nafspo-
trebu'energie. |

Uvedené a iné nedostatky odstraifuje postup podTa tohto
vyndlezu, ktory vychddza z mateénych lihov viroby cyklickych |
nitrdzeminov, obsahujicich 12 a% 25 % hmot. anorganickej soli
v reakcii aplikovanej minersdlnej kyseliny, 0,3 a% 3,0 % hmot.
vychodiskového dusitanu, 1,1 a¥ 2,8 % hmot. formaldehydu, pri-.
padne i 4o 2 % hmot. hexametyléntetraminu & do 0,3 % hmot. roz-
pustenfch nitrézaminov a malé mnoZstvd @aldfch organickych
i anorgsnickych zli&enin. Tieto ldhy m8%u byt upravené pridav-
kom hexametyléntetramin obsahujicich roztokov v mnoZstve 0,0l
aZ 20 molov hexametyléntetraminu na 1 mel dusitenu vo vychodis-
kovych matednych lihoch., Na neupravené a/alebo takto upravené
matedné ldhy sa potom pSsobf pri teplote O a% 150 c, 8 vyho-
dou pri teplote 18 a% 1@l °C, za atmosférického tlaku a? tla-
ku 5 MPa, s vyhodou za tlaku max. 2 MPa, minerélnou kyselinou,
ako je kyselzna dusitnd alebo kyselina sirovd, v mnoZstve 0,5
aZ 80 mdlov ako jednosytnej uvaZovanej kyseliny, s vyhodou
v mnoZstve 1, 1 a% 61 mélov ako jednosytnej uvaovanej kyseliny
na 1 mol pritomného dusitanu, za sidasného alebo na pOsobenie
kyselinou v uvedenych reakdnych podmienkéch nadvazujiceho pbso=-
benia modovinou v mnoZstve 0,8 a% 1,6 mélov, 8 vyhodou v mnoZ-
stve 1,05 a%¥ 1,3 mdlov modoviny na 1 mél vPného a/alebo viaza-
ného formaldehydu vo vychodiskévej zmesi,ys celkovou dobou re=
akcie 10 a¥ 1800 minit, s vyhodou 30 a% 1220 minit a s izolé-
ciou rezultujiceho vodonerozpustného moZovinoformaldehydového
kondenzétu po Uprave hodnoty pH suzpenzie na 5 a% 9, s vyhodou
po Uprave hodnoty pH suzpenzie na 7,3 a% 8,6, nlekterou z20 zné-
mych aeparaénych metdd.

Vyhodou tohto vyndlezu je predovietkym odstrénenie dusita-
nu a vyuZitie formaldehydu z matednych ldhov bez ndrokov na
Specidlne technolog1cké zariadenie & vysoké spotreby energii.
Ke@ je hlavnym védlajsim anorganickym produktom dusi&nan sod-
ny, draselny alebo vépenaty, je postup padrh tohto vynélezu
'vychadlekovym bodom izolécie bezdusltauovych dus1énanov, so nie
Je moiné dosishnit Ziadnou inou tgchnologlou vyroby dusisna-
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nov a %0 ma vyznam pre vyrobu oxidujicich a modifikujdcich
komponentov zmesnych trhavin a pyrotechnickych zmesi. Vyhodou
tohto vyndlezu je tie% mognost sdidasného spracovania odpado=-
vych roztokov, obsahujucich formaidehyd a/slebo formaldehyd
v kyslom prostredi generujice substancie. Zo spracovania
podla tohto vyndlezu rezultuji netoxické vodonerozpustné mo-
govinoformeldehydové kondenzaty, pri com déinnost odstrafiova-
nia formaldehydu je tu vy:isia, ako na pr. pri aplikdcii apa-
ratirne a energeticky velmi ndrodnej tlekovej rektifikdcii
zriedenych roztokov formaldehydu.

Pri realizécii postupu podla tohto vyndlezu v teplotnom
rozmedzi do 25 °C za sidasnej pritomnosti hexametyléntetraminu
v spracovavanom roztoxu je'mozné p6sobit na roztok sudasne
kyselinou i mo&ovinou; za& tychto podmienok kyselina dusit4,
resp. 0xid dusity, prednostne reaguje s hexametyléntetraminom
a vyreznej¥ie neatakuje modovinu, avdak prakticky nedotknuté
zostdva v roztoku pritomné mnoZstvo 1,3,%5-trinitrézo-1,3,5=
triazacyklohexdnu. Hlavne pri zacieleni postupu na ziskanie
bezdusitanovych roztokov dusiénanov je preto vyhodné realizo-
vat pred vlastnym pdsobenim modovinou tlakovy rozklad dusite-
nov kyselinou pri teplotdch 80 a% 110 °C a tlakoch do 5 MPa,
kedy v mateénych ldhoch pritomny formaldehyd a amdniové idny
redukujui oxidy dusika na dusik a sidasne doch:dza k spoXlahlive]
acidolyze vietkych pritomnych N-Mannichovych bazi i 1,3,5=
trinitrdzo=1, 3, 5=triazacyklohexdnu.

Zo sgpracovania podla tohto vyndlezu rezultujice vodoneroz=
pustné modovinoformaldehydové kondenzdty e moZné aplikovat ako
komponenty kombinovanych hnojiv /za mokra/, vysu3ené potom
ako antispiekavé komponenty krystalickych ldtok /vi@ na pr.
gs. autorské osvedlenie &. 227 902/, reaktans vo vyrobe nitra-
minov /katalyzdtory tretej generscie - vid na pr. &s. autor-
ské osvedlenia &. 227 903, 227 905, 227 906 a @aldie/, dezodo=
rujice komponenty niektorych gumdrenskych nadivadiel /na pr.
¢s. autorské osvedéenia &. 227 904 a 227 914/, nukle&né kompo=
nenty pre lahlenie plastov a gumdrenskych vyrobkov, papieren-
sxé pripravky, adsorbenty a pod.

Postup podla tohto vynsalezu md priemy vziah k ochrene pra-
covného a Zivotného prostredia vo vztashu k vyrobe cykllckych

nitrdézaminov. Nebol dOpOSlal publikovany a je dokumentovany na-
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sledujdcimi prikladmi, ktoré vsak v %iadnom pripade neﬁyluéu-
jd moZnd variabilitu tohto postupu. '

Priklad 1

K dispozicili sd mateéné luihy z vyroby 1,5-metano-3,7-di-
nitrézo-l;3,5,7-tetraazacyklookténu, obgsahujice v 1000 objem.
dieloch 10,22 hmot. dielov hexametyléntetraming,12,86 hmot,
dielov voInéno formaldehydu, 0,15 hmot. dielov suzpendovanych
podielov, 1,2 hmot. dielov 1,3,5=-trinitrdzo-l,3,5-triazacyk-
lohexdnu, 0,8 hmot. dielov 1,5-metano-3,7-dinitrézo-1,3,5,7-
tetraazacyklookténu, 9,1 hmot. dielov dusitanu sodného, 179,6
hmot. dielov dusi&nenu sodného, 0,18 hmot. dielov polydlov C5
a% C,, vyjadrenych ako glukoza a hydroxid sodny v mnoZstve,
udelujicom tomuto systému hodnotu pH = 11,14.

V 1000 objem. dieloch tychto lihov je rozpustenych 67,6
hmot. dielov modoviny /1,3 mélovvmoéoviny na 1 mdl celkového
formaldehydu bez rormaldehydu z NITROSOGENu/ a pri teplote 19
% je vzniknuty roztok za mieSania okyseleny 10 objem.dielami
94,2 %-nej kyseliny sirovej /2,66 mélov jednosytnej kyseliny
na 1 mél pritomného dusitanu/ ne hodnotu pH 1,78, &0 je spre-
v4dzané birlivym vyvinom nitrdznyeh plynov. Roztok je potom
miedany pri teplote 19 a¥ 21 °C; po 170 mindtach reakcie je pH
zmesi 2,6. Po 1220 mindtach reakcie je ca 50 %-nym vodnym roz-
tokom hydroxidu sodného hodnota pH rezultujicej suzpenzie upra=-
vend na 8,2 a zmes Jje zfiltrovand, filtraény kolés dokonale pre-
myty vodou a suSeny 15 hodin pri 105 °C. Rezultuje 78,43 hmot.
dielov vodonerozpustného modovinoformeldehydového kondenzéatu,
ktory Jje na zéklade VYsledku'analyzy Vv priemere tetrametylén-
~ pentamodovinou, &o predstavuje 97,9 %-ny vytaZok oproti tedrii
' na vy chodiskové mnoZstvo celkového formaldehydu. Za uvedenych
reak¥nych podmienok nebol odbirany pritomny 1,3,5-trinitrézo-
1, 3,5~triazacyklohexdn, ktory farbi reakdni zmes i korespon-
dujici filtrdt na svetlozelenoZlto. Filtrdt obsshuje 0,55 hmot.
dielov vorného formeldehydu a #iadny dusiten sodny.

Priklad 2

_ Je postupované, ako v priklade 1, len k acidifikdcii rozto-
ku je aplikovanych 14 objem. dielov 94,2 %-nej kyseliny sirovej
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/3,73 mélov jednosytnej kyseliny na 1 mol pritomného dusitenu/,
&im je dosiahnuta hodnota pH zmesi.l,2., Reakcia je ukon&end po
170 mindtach /pH zmesi 1,4/ dpravou hodnoty pH ako v priklade |
1l na 8,6 a izpldciou produktu spdsobom ako v priklade l. Rezul-
tuje 73,68 hmot. dielov v priemere tetrametylénpentamodoviny,
%o je $7,7 % oproti tedrii na vychodiskové mnoZstvo celkového
formaldehydu; ako v priklade 1 i tu nebol odbireny 1,3,5-tri-
nitrézo-1, 3,5-triazacyklohexdn a vo filtrdte ostéva 0,56 hmot.
dielov voIného formaldehydu za Uplnej absencie dusitanovych
ionov.

Priklad 3

K dispozicii si matedné ldhy z vyroby 1,5-metano-3,7-dini-
trézo-1, 3,5, T-tetraazacyklooktdnu, obsahujice v 1000 obj. die-
loch 21,2 hmot. dielov voIrného formaldehydu, 3 hmot. diely he-
xametyléntetraminu, 1,2 hmot. diely 1,3,5-trinitrézo~1, 3, 5=-tri-
azacyklohexénu, 0,4 hmot. diely 1,5-metgno-3,7=dinitrézo-1,3,-
5, 7-tetraazacyklooktdnu, 13,88 hmot. dielov dusitanu sodného,
1,57 hmot. dielov hydroxidu sodného, 187,37 hmot. dielov dusig-
nanu sodného a max. 0,1 hmot. dielov polydlov C5 aZ Cp, vyjad-

renych ako glukoza. _

Na 78 ©C predohriaté luny uvedeného zloZenia sd predloZe-
né do nerezového autokldvu o prac. objeme 6 m3 a za miedania
sd -acidifikované 51,3 %-nou kyselinou dusiénou v mnoZstve 20,7
objem. dielov kyseliny na 1000 objem. dielov lidhov /1,1 mdlu
sednosytnej kyseliny na 1 mol pritomného dusitanu/. Reakénym
teplom teplota zmesi vystupi na 91 az 93 °C a v tomto teplot-
nom rozmedzi je pri tlaku 2 MPa udrZiavand 30 mindt. Reakény
roztok, obsahujici v 1000 objem. dieloch po tejto operdcii 22,55
hmot. -dielov formeldehydu, Jje potom predloZeny do mie3aného kon-
densa&ného reaktora, kde je k nemu za mie$ania a pri teplote
88 ai 93.°C pridany 45 a% 50 %-ny roztok mocoviny vo filtrate
z predchddzajicej operédcie /vid dalej/, v mnoZstve 55 hmot. die-
lov modoviny na 1000 objem. dielov mateénych ldhov /1,05 mélov
moéoﬁiny na 1 mél celkového vychodiékového formaldehydu v ma-
tednych 1dhoch/, Po 30-mindtovej reekcii je pH rezultujicej suz-
penzie ca 50 %-nym vodnym roztokom hydroxidu sodného upravené
na hodnotu 8,1 a moéovinoformaldehydovy kondenzédt je izolovany
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filtréciou na kalolise, kde je raz premyty demineralizovanou
vodou. Filtrét, obsahujici max. 0,15 % hmot. formaldehydu,
do 0,5 % hmot, mravdanu sodnéno, do 0,3 % hmot. mooviny a 17,9
'% hmot. dusilnanu sodného, mb%e byt poufity na izoldciu bezdu-
sitanového dusiénanu sodného pre vybusindrske-uéely, a tieZ
na pripravu 45 aZ 50 %-ného roztoku modoviny pre zrdZanie
formaldehydu v kondenza&nom reaktore.

Z mokrého filtrafného kolada a demineralizovanej vody Jje
pripravend 34 aZ 37 %-né suzpenzia, ktord je derpand do roz-
pradovace]j sudiarne s teplotou na vstupe 175 °¢ a na vystupe
90 a% 95 °C. Rezultuje pradkovy produkt s obsahom do 2 % hmot.
vlhkosti v mnoZstve 60 hmot. dielov na 1000 objem. dielov vy-
chodiskovych mete&nych ldhov, to je 90,1 % oproti tedrii na
obsah formaldehydu v roztoku po tlakovom rozklade dusitanov.

Priklad 4

K digpozicii su matedné ldhy z vyroby 1,5-metano-3,7-dini-
trozo-1, 3,5, 7-tetraazacyklooktdnu z prikladu 3. Dalej sd k dis-
pozicii mateéné lihy po kry$talizdcii hexametyléntetraminu, Ob=
sahujice v 1000 ob, em., dieloch 501,2 nhmot. dielov vlastne] sub-
stancie a dale] primesi, nlavne polyély, respektive cukrom C5
az C7 koreépondugdc? N-Mannichove bdze, ktorych obsah, vyjad-
reny ako obsah glukozy, je 1,65 % hmot.; stanoveny odparok
1000 objem. dielov tychto odpadov je 518,2 hmot. dielov.

Bo gpardtu s turbinovym miesadlom je predloZenych 3000 ob=-
Jem., dielov maieénych ldhov z vyroby 1,5-metano-3,7-dinitr6zo-
1,3,5, T-tetraazacyklooktanu a 2500 objem. dielov matednych li-~
hov po kry$talizdcii hexametyléntetraminu /t.j. zmieSava sa
v pomere 14,92 m8lov hexametyléntetraminu z ldhov po jeho kryd-
talizdcii na 1 mdl predloZeného dusitanu/. Po vneseni do tejto
zmesi 4000 hmot. dielov moloviny vo forme 49,1 %-ného vodného
‘roztoku /1,18 mélov mo&oviny na 1 mdl celkového formaldehydu/
je zmes vyhriatd na 45 °c a za mieZania je k nej 15 mindt dév-
kovanych 1045 objem. dielov 94,1 %-nej kyseliny sirovej /61 md-
1lov jednosytnej kyseliny na 1 mdl pritomného dusitanu/. Na kon-
ci ndtoku kyseliny dosiahne reakénd zmes teploty bedu varu /98
aZ 101 °C/. Po 15 mindtach od skon&enia nétoku kyseliny /to je
po 30 mindtach reakcie/ je hodnota pH rezultujucej suzpenzie
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upravené pridavkom ca 50 %-ného vodného hydroxidu sodného na
8,6 a zmes je dalej spracovand, ako v priklade 3. Rezultuje
préékoVy produkt, v priemere tetrametylénpentamodovina, s ob=-
sahom vlhkosti do 3 % hmot. & v mnoZstve 4652,5 hmot. dielov,
o Jje 92,3 % oproti tedrii na pritomny volny a/alebo viazany
formaldehyd vo vychodiskove zmesi mateénych ldihov. Filtrat
po izoldcii mo&ovinoformaldehydového kondenzdtu je moZné po-
uzit aké rozpistadlo na pr.(gpéoviny Vo vyrobe kvapalnych
hnojiv na béze komplexu dusiénanu emdnneho a modoviny.

Priklad 5

- K dispozicii su matedné lihy z vyroby 1,5-metano-3,7-dini-
trézo-1, 3,5, 7-tetraazacyklooktdnu z prikladu 1. Dalej je k dis-
pozicii filtrovand odpadové voda z vyroby hexametyléntetraminu,
majica hodnotu pH 9,4 a obsah 3,34 hmot. dielov hexametylénte-
traminu v 1000 objem. dielov vody.

K zmesi hore uvedenych roztokov v objemovom pomere 1l:1
/0,18 mélov hexametyléntetraminu z odpadovej vody na 1 mél dusi-
tanu matednych lihov/ je pridenych 39,4 hmot. dielov modoviny
na 1000 objem. dielov zmesi roztokov /1,3 mélov modoviny na
1 mél celkového formaldehydu/ & po jej rozpusteni je pri vycho-
diskovej teplote 18 °¢c na 1000 objem., dielov zmesi pridanych
8 objem. dielov 94,2 %~-nej kyseliny sirovej /4,26 mélov jedno=-
sytnej kyseliny na 1 mdl pritomného dusitanu/. Po 367 mindtach
reakcie pri teplote 19.a% 21 °C sa pH zmesi z vychodiskovej
hodnoty 1,26 zvysi na hodnotu 1,46 a pridavkom ca 50 %-ného
vodného roztoku hydroxidu sodného je pH upravené na hodnotu 7, 3.
Del $1im spracovanim rezultujicej suzpenzie ako v priklade 1
s& ziska 43,25 hmot. dielov v priemere tetrametylénpentamo&ovi-
ny na 1000 objem. dielov zmesi roztokov, &o je 98,2 %=ny vy-
taZok oproti tedrii /t.j. 98,2 %-né odstrénenie formaldehydu
Z0 zmesi roztokov/.
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Sposob odstratiovania formaldehydu a dusitanov z matedénych
léhov vyroby cyklickych nitrdzaminov nitrozaénym stiepenim
hexametyléntetraminu, obsahujicich 12 aZ 25 % hmot. anorga-
nickej soli v reakcii aplikovanej minerdlnej kyseliny, 0,3
aZ 3,0 % hmot., vychodiskového dusitanu, 1,1 a% 2,8 % hmot.
formaldehydu, pripadne i do 2 % hmot. hexametyléntetraminu
a do 0,3 % hmot. rozpustenych nitrdzeminov a melé mnoZstvd
@al&ich organickych zlidenin, vyznadujici s a
t ym, Ze sa na mateéné lihy neupravené a/alebo upravené
pridavkcm hexametyléntetramin obsahujicich roztokov
v mnoZstve 0,01 a% 20 mélov hexametyléntetraminu, s vyho-
dou v mno¥stve 0,18 a% 14,92 molov hexametyléntetraminu
na 1 mol dusitanu vo vychodiskovych matednych ldhoch,
poésobi pri teplote O aZ 150 °C, s vyhodou pri teplote 18
a% 101 °C, za atmosférickéno tlaku a% tlaku 5 MPa, s vyhodou
za tlaku meximdlne 2 MPa, minerdlnou kyselinou, ako je ky-
selina dusidné alebo sirovd, v mnoZstve 0,5 a% 80 mdlov
ako jednosytnej uvaZovane] kyseliny, s vyhodou v mnoZstve
1,1 a% 61 mélov ako jednosytne; uvafovanej kyseliny na 1 mdl
pritomného dusitenu, za sudasneho alebo na pdsobenie kyse-
linou v uvedenych reakinych podmienkach nadvazgjiceho pdso-
benia mo¥ovinou v mno¥stve 0,8 a% 1,6 mélov, s vyhodou
v mno¥stve 1,05 a%¥ 1,3 mélov mo¥oviny na 1 mél vorného
a/alebo viazaného formaldehydu vo vychodiskovej zmesi,
s celkovou dobou reakcie 10 aZ 1800 minidt, s vyhodou s cel-
kovou dobou reakcie 30 a# 1220 mindt, & izoldciou vodone-
rozpustného modovinoformaldechydového kondenzédtu z rezultuji-
cej suzpenzie po uprave pH reak&nej zmesi na hodnotu 5 a# 9,
s vyhodou na hodnotu pH 7,3 aZ 8,6,
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