eenmnal POPIS VYNALEZU

K AUTORSKEMU OSVEDGENIU

(61)

S——— .

(23) Vystavn4 priorita

(22) Prihlésené 28 02 80
@) PV 1359 - £0

URAD PRO VYNALEZY | (40) Zverejnené 27 02 81

(45) Vydané 15 02 82
A OBIEVY

209 567

. (ll). (B 1).

)1t d ¢ 01 3 17/9

(75) o

Autor vynilezu  HAUSKRECHT PETER ing., BRATISELAVA
HUSAR STEFAN dipl. tech., BRATISLAVA .
VIOLOVA ANNA, ing., BRATISLAVA

(54)

v "

Spdzot ¥istenle pouditer tyseliny sirovej

Kyselina sirovd obsshujies alkalicky
siran, kyseclinu dusidnd, 3~-metylfenol a
Jeho nitro~, nitrozo~ a suifoderivdty sa
Cistia tal, Z%e.sa 3-metylfencl a jeho de-
rivaty adsorbuijli aktivoym uhlim. Druhy
.atupent Sistenia sa robi s kremiditanmi
s aktivnyni adsorbéngmi miestami. 2 kree
micitanov sa pou¥fva vyhodne aktivovany
bentonit. Kyselina sfrovd sa zahustuje o .
odparenim vody,"vykryétaliz'ovan}j alkalice
iy siran se oddelf. .



Vyndlez. sa tyka 9posobu clstenla kysellny.s1roveg vznlkanucen pri nltracnvch, oyidaff
nych a sulfonacnych procesoch. ' : :

Kysellna sirovd , ktora odpadd po nitradénych, ox1dacnych, sulfonacnych pracesoch, mé
hmot. koncentrdeiu 20-80 %. Obsahuje organické ldtky, kyselinu dusidnid, ¥Kyslidéniky. dusike
anorgaenické sirany. a pod’s Takato kysellna sirovd sa. pouzxva prl vyrobe mlnerelnych tnojiv
(superfosfatu,‘smranu .aménneho & pod. ), v hutnictve pri odstradovani nedistdt .z pcuz1tew
kysellny 51rovej.Kyslicn1ky dusika sa odstranuju v denitralnych zariadeniach, ‘alebo sa
‘odstmanugu 7 kyseliny 51roveg acetylenom. Podle MNDR pat. 120 184, sa odctranund Lyzlid-
.nlky dusike z pouziteg kyseliny- s1rovej modovinou, alebo 1nym_ﬂa“bam1dami. Kyselina si-

.rovd o hmot. koncentrdeii 70 % po nltrozacnych procegsoch sa koncentruje v Paulingovon
‘pr;ﬂtrmjl, pridom dochddza k oxiddcii organlckyoh nelistdt kyselinou: sirovou, alebo
dusidnou. (istenie pouditej kyseliny sirovej extrakeiou fenolmi uddva ZSSR ~ L0 316 48.
Fxtrekeion. orgenickych nedistdt s mastnymi akkoholml, alebo aromatﬂﬂkyml hydroxide -
rivdtmi uddve ZSSR - 20 416 312, Odstrafiovenie orvanlckych 14tok z kyseliny sirovej v
pritomosti siranov zaleza alebo medi unddve 7S8R ~ AO 564 260, Spdsob Shsténia upotre—
beneg»kyselmny s1rove3 po nitrdeil aromatlokych zlienin obsahujlci fluor, uwddve &sl.
pat. 167 207+ Alkelické sirany a 31rany taZkych kovov sa’ oddeIuJu Z0 arledene1 kyseliny
airove] shoncentrovanlm kyseliny sirovej ne 96 az 98 %, Zriedend kyselina sirovd sa
pouziva na vyrobu giranu vdpenatého, barnateho, zinodnatého & pod. Organické ldtky s
odstranuid’ z ?yeellny sirove} extrakclou organiclyfmi rozpuitadlami. Pri extral ccdii vialk
dast ro;pusﬁadla sa rozpusti v zriedenej kyseline sirovej.

VyS8ie uvedené nedostatky si odstrénené spdsobom Sistenis poud 1teg 1fyuelln rove]
podla vynéleza} Kyselina sirovd 1 obsahujica alkalicky siren, kyselinu dus icnu, it 31
4fenol a jeho nltrozo—, nitro~ a sulfoderivaty, 88, regeneruje taly; Ze S-metylfenol a jeliv
derivdty sa adsorbujld aktivaym uhlim, Po adsorbeli axtlvnyn uhlim s& prevadza adsorbola
kremiéitanmi s aktivnyml adsorbéngmi centrami, s vyhodou bentonitom. Po adsorbeii sa 2
kyseliny SlTOVOJ ahtlvne uhlie a kremiditany oddella. ‘Podla poltu adsorbd nyuh atupnos
obsah- 3~metylfenolu poLlesne pralkticky na nulu. Zrledena kyselina sirovd sd skoncentruje,
;prlcom vykrystallqua alkalickf siran, ktory sa oddell,. '

BN

‘ Obsah.3—mety1—4—n1trofenplu v nitro-, nitrdzo- a sulfoderivdtoch 3-metylfenolu
je 1 a%.10Q %. Adsorbent vyhodne cbsahuje tak aktivne ublie ako i kremiditan s aktive
nymi adsorbdngmi centrami. ' :

 ’ #istenie kyseliny sirovej adsorboioun 3-metylfenolu a jeho sulfo~, nitro-, nitvrdzo-
derivétov ra aktivnom whli, alebo ndslednou adsorbeiou Kremi8itanmi -s aktivaymi adsorbe
Snymi centrami’-docielime prakticky odstrdnenie 3~metyifenolu & jeho mitro~, ailirdzd=-, h
sulfoderivdtov zo zrkiedenéj kyseliny sirovei. Zriédend kyselina sirovd sa mb¥e poudit
- pri vjrobe ‘minerdlnych kmojiv, alebo koncentrovat a pou¥it na Tubovolns Udely.

Prixlad 1.

200 ml poufitej kyseliny sirove] s hmét..obsahom\kyﬂeliny °irbvej_28,3.%; kyseliny
dus 1cnej 126 % 0“1'% kyuliénllov dusike tltrovatelnych.a&o kyselina dusitd, ¥a' ionov
2,7 % 4 0,14 % 3~mety1-»4 -~ nltrofenolu a 0,05 % 3~metylfenolu a jeho nitrdzo ~ sulfo-
derivatov sa 44 - do 600 ml Padlcky. Prlda sa 3'g aktlvnehg uhlia. Po 24 hodindch sa ak~
“tivne uhlie odflltru;e Kysellna anOVd obsahovala 28,3 % Aysellny sirovej, 0,7 % kyse~
’ llny dusmcneg, 2,7 % Ha 1onov,0,01 % 3-metyl-4~-nitrofenoclu a 6,006 % 3—metylferolu a
Jeho nltrozo a sulfoderlvatov. ‘



Priklad 2

Postup je rovnaky aka podla prikladu 1, len s tym rozdielom, ¥e sa kyselina. sirovd
po odfiltroveni aktivneho uhlla koncentruge oddest17ovan1m vody., Vyluceny ‘alkalicky -
s1ran sa cdfiltruje. Ziskand kyselina s1rova mala hmot.” Loncentrﬁclu 95 A kyseliny siro~
vej (stopy organiclgch ldtok 0,1 % ’ o

Priklad 3

Postup je rovnaky alto podla prikiadu 1, len o tym rozdielom, Ze po odfiltrovani
ctdvneho uhlia ss pridé . Im kyseline sirovej 5 g altl"ﬂvaneho bentoni+u @ po 15 minu-
5 ch sa naadsorbovany bentonit odfiltruje Emo%. obsah 3-metyl-4-nitrofenclu bol O 003 %
( stopy 3~metj¢f€nolu a jeho hlt“OZO a uul¢oder1vatov).

Spbsob podla vynaleéu moZno poufit na regeneraclu Lygellrj sirovej pou¥fva ne) pri
vyrobe 3-metyl-d-nity ofenolu. Kyselina sirovd sa doteraz nevyu¥ivala g vypUitala sa
42 odpadngeh vo d. VyCistend 1'yucllna ‘sirovd mé¥e sa pouZit pri vyrobe mlneralnjuh
hnoglv, alebo priamo pri v¥robe 3—mety1~4—n1tro enolu.

REDME®D VYNSLLEZU

+  Splsob Cistenia 'pouéitéj kyseliny éirovej'obsahujﬁuej ako nelistoty 3-metylfeéncl
a jeho nitro~, nitrdzo- a ulfoderlvuty, kyselinu du51cnu, kyslidniky dusiks titro~

vatelné ako kyselina dusitd a alkalické sirany vyznadujidi sa tym, ¥Ye sg dcrlvaty
3—netylfenolu quorbuwu aktivaym uhlim, ktoré sa po adsorbeii gz yseliny sirovej
oude¢1.

2. Sp6sob‘pod1a bodu 1 vyznadujvci sa i¥m, #e¢ sz po oddeleni aktivneho uhlia zbytok
3~MeﬁJ1fenolu & jeho derivdtov adsorbuje 1’re niditanmi s aktivnymi adsorbényni
niestami g naadporbovane kremd¢i tany sa z kyse11ny sirove; oddclla.

3. Spdsob podla .bodu 1 a2 Wyzna?uiﬁ ci sa tyfm, %e hmot. obsah 3-metyl-4-nitrofenolu v
nitro-, nitrdzo-, sulfoderivdtoch.3-metylfenolu je 1 a¥ 100 %

-

he Spdsob podla hTodu 2 vyznadtijici sa tym, Ze z krémi&itanov sa s vyhodou pou7 iie akti~
vovany bentonzu.

5. . Spdsob: pedla bodu 1a 2 vyhn\,ugu01 sa tym, kyselina sirovg po oddeleni adsor-
‘bentov sa konconuruge odpa rovanim vody, pridom vykrystal;Zovany alkalicky siran
sa oddelf, : :

6. ruposob podla bodu 1 vyznacu3u01 sa tym, ue'adéorbént obsahuje aktivne uhlie a kre-
m1c1tan 8 aktivnymi adsorbcnyml cantrami , ’
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