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Spésob regenerdcie odpadovej zriedenej

a anorganickymi zluideninami

Regenerécia odpadovej kyseliny siro-
vej vyznatené extrakciou zmesnym extrakd-
nym ¢inidlom a indukovanou kry3talizéciou.
Zmesné extrakéné &inidlo sa skladd 2z es-
terov niZ¥ich mastnych kyselin od 03 do
Cg» benzénu a jeho homolégov, nitrobensé-
nu a alkanickych uhlovodikov od 06 do clO‘
Odstrénenie rozpustnych anorganickych so-
1{ sa robi vychladenim roztoku na teplotu
o 5-10° C vy33iu ako je bod jej tuhnutia
s néslednym pridavkom kry3télov odstrano-
vanej anorganickej zlGdeniny na vyvolanie
indukovanej kry3$talizécie.
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kyseliny sirovej zne&istenej organickymi
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Vynélez sa tfka spdsobu regenerdcie zriedenej odpadovej kyseliny sirovej zne¥istenej

organickymi a anorganickymi zluZeninami extrakciou a induké&nou kry3talizdciou.

S4 zndme viaceré postupy regenerdcie znedistenej odpadovej kyseliny sirovej. Ide zvi-
%a o postupy majice znadny nérok na energiu, pri¥om ¥istota takto regenerovanej kyseliny

nie je vidy vyhovujica. Jednym z takychto postupov je napr. oddestilovanie prchavych orga-

. nickych létok prefukovanim vodnou parou. Dochédza pritom k zriedovaniu v désledku konden~

zécie vednej pary. Pri termickom skoncentrovani kyseliny sirovej dochddza napr. k sulfo-
nécii pritomnych fenolickych zluidenin. Vzniklé sulfona¥né produkty sd odolné proti ugin-
kom viacerych oxidadnych &inidiel. Po dosiahnut{ 60-70 %-nej koncentrécie kyseliny siro-
vej, této reaguje s pritomnymi organickymi létkami za vzniku elementérneho uhlfka, ktory

z &asti reaguje s pritomnou kyselinou sirovou podla rovnice:
C+2H2504-———-—->002+2802+2H20

Vznikly kyslidnfk siri%ity sa vo v#&3ine pripadov nedd z exhaldtov odstrénit, &im doché-
dza ku znedistovaniu ovzdu3ia. Vznikly elementérny uhlik odoldva oxidadnym d&inkom aj
pri teplote 320 °C tak, %e sa nedd odstrénit oxidéciou ani po 24 hod. vare. Takto regene-
rovanéd kyselina sirovéd je %1ltej a% hnedo&ervenej farby. Oxidécia organickych zlu¥enin sa
44 urobit tie pomocou kyseliny dusi¥nej, chloristanom draselnym alebo chlore&nanom dra-
selnym, prifom dochédza k znadne silnému peneniu kyseliny sirovej, &o znalne stafuje ddv-
kovanie oxidadnych &inidiel. V pripade ak ide o znedistenie len fenolickymi létkami, je
moZiné ich odstrdnit vyuZitim polykondenzalnej reakcie s aldehydmi, ktorej vysledné
produkty nie sd v zriedenej kyseline rozpustné. Ak odpadovéd kyselina sirové obsahuje zne-
Zistenie anorganického pSvodu vo forme napr. siranov, tieto pri zahustovani a podchladeniv
vykry3talizujd a sd zvld3a znelistené polyaddidnymi organickymi zlddeninami. Tieto je
mo¥né z kryStdlov odstrénit len zdihavym prekryStalovanim,

Regenerdcia zriedenej kyselina sirovej znedistene j napr. fenolickymi zludeninami sa
robi extrakeiou estermi niZ3ich mastnych kyselin, étermi ni¥3fch mastnych kyselin, napr.
etylacetdtom, butylacetdtom, izopropyléterom a izobutyléterom. Nevyhoda tohto postupu je
v tom, Ze tieto rozpidtadld s kyselinou sirovou vytvdraji emulziu, ktord nie je moiné od=
delit gravitaéne, ba ani pomocou deemulgadnych &inidiel. Hstery a étery ni%3fch mastnjch
kyselin nerozpu¥taji vy83ie fenolické zludeniny ako aj niektoré nitrozliudeniny. Tieto po-
tom trvale znedistujui regenerovand kyselinu sirovi. Anorganické zludeniny, pritomné v od-
padovej kyseline sirovej sa obvykle odstranuji jej ochladenim s néslednym pridavkom

ketonickych zludenin, alebo esterov ni?3ich mastngch kyselin, &fm dochédza k ich
vykry#talizovaniu, VykryStalizované sirany sa oddelia filtrdciou. Frak&nou destiléciou sa
z kyseliny sirovej odstrénia organické polérne rozpustadld, %o cely postup regenerdcie

znadne ekonomicky znevgfhodnuje.

Uvedené nedostatky pri regenerdcii odpadovej kyseliny sirovej sa podla vynélezu odst-
rénia pouZitim zmesného extrakéného dinidla, ktoré pozostéva zo zmesi esterov ni¥3fch

mastnyeh kyselfn od 03 - 06, benzénu alebo jeho homolégov, nitrobenzénu a alkanickych uh~

Tovodikov od 06 - °10°



Pritomnost benzénu a jeho homolggov v extrak&nom ¥inidle umoinuje oddelenie vy33ich
fenolickych zldZenin, nitrobenzén uro¥nuje lep3iu extrakeciu nitrozld¥enin a alkénické uh-

Yovodiky C6 - °10 umoZnujy rychle a kvantitativne oddelenie vrstvy extrakdného &inidla od

zriedenej kyseliny sirovej beZnym gravitadnym spésobom bez tvorby emulzii.

Oddelenie anorganickych zludenin z odpadovej kyseliny sirovej podla vynélezu sa robi
indukovanou kry3talizéciou rozpustenych anorganickgch soli tak, %e zriedend kyselinu siro-
vi ochladime 5 a% 10 °C nad bod tuhnutia. Do takto vychladenej odpadovej kyseliny pridéme
0,1 - 0,5 véhovych percent kry3tdlov anorganickych soli pritomnych v odpadovej kyseline si-
rovej.

Predmetom vynélezu si aj tie pripady, ked sa na regenerdciu pou¥ije len jeden z uvede-

nych spbsobov regenerdcie odpadovej kyseliny sirovej.
Priklad 1

K 1 kg 20 %-nej odpadovej kyseliny sirovej znedistenej
10 g zmesi p-krezol, p-nitrofenol a
30 g NaHSO4 priddme
0,2 kg extrakdného ¢inidla tohto zloZenia:
5 obj. dielov butylacetétu,
80 obj. dielov benzénu,
5 obj. dielov nitrobenzénu a

10 obj. dielov hepténu.

Zmes odpadovej kyseliny sirovej a extrahovadla extrahujeme v koléne s protipridnym to-
kom. Po oddeleni vrstiev kyselinu ochladime na =10 °c a3 <15 °C a priddme 0,1 -~ 1,0 g
NaHBO4. Za stéleho premieSavania nechéme alkalicky siran na o&kovacich kry3téloch vykrys-

talizovat, Kry3tdly oddelime centrifugdciou alebo dekantovanim,
Priklad 2

K 1 kg 30 %;nej odpadovej kyseliny sfrovej obsahujicej 5g dinitroortokrezolu a 40 g Na2804
priddme 0,15 kg extrakéného ¢inidla o tomto zloZeni:
10 obj.. dielov etylacetdtu,
75 obj.vdielov toluénu, ,

10 obj. dielov nitrobenzénu a

5 obj. dielov okténu.

Zmes zavedieme do extraktora a po oddeleni vrstiev stiahneme vrstvu organickych roz-
puStadiel. Vyextrahovani kyselinu sirovdi podchladime ako v priklade 1. a pridéme 0,1 - 1,5g
odkovacich kry3tdlov N32504, na ktorych po¥as stéleho mie3ania nechédme vykrystalizovat zby-
tok alkalického siranu.

Popisany postup extrakcie zniZuje obsah organickych létok v odpadovej kyseline o 98 %
a anorganické létky v désledku podchladenia a pridavku zérododnych kry3tédlov vypadédvaju
z kyseliny dplne. '



Popisanym postupom regenerdcie podla vyndlezu sa dosiahne oddelenie extrakiného &i-
nidla od odpadovej kyseliny v takej miere, %e zbytkové znedistenie v dal¥om technologickom
procese neprekd¥a a je moZné ju okamZite vratit do vyrobného procesu. Oddelenie anorganic-
kych sol{ indukovanou krydtalizédciou je ekonomicky vyhodne j8ie, nakolko neyyiaduje oddele-
nie polérnych rozpdstadiel frak¥nou destiléciou. V pripade, Ze je potrebné zriedend kyse-
linu po regenerédcii zahustit, je to moZné realizovat termickym zahustenim, zahustenim pri-
davkom koncentrovanej kyseliny sirovej, alebo dosytenim kysliZnikom sirov&m, priZom nedo-

chédza k dbytku kyseliny sirovej oxidoredukénymi alebo sulfonadnymi reakciami.
PREDMET VINALEZU

1. Spbsob regenerdcie odpadovej zriedenej kyseliny sirovej znedistenej organickymi a anor-
ganickymi zlddeninami vyznadujtci sa tym, Ze organické zldSeniny sa extrahuji rozpidtadlom
zlo¥enym z 5 a% 10 obj. dielov esterov ni%¥fch mastnjch kyselin s poZtom uhlikov od cl aZ
C4y 65 az 80 obj. dielov benzénu a jeho derivétov, 5 aZ 20 obj. dielov nitrobenzénu, 5 a%
10 obj. dielov alkénickych uhlovodikov Cg aZ Clo 8 néslednou indukovanou krystalizdciou
podchladeného roztoku odpadnej kyseliny sirovej.

2. Spbsob regenerdcie podra bodu 1 vyznadujdici sa tym, Ze indukovand kryétaiizécia sa robi
pridavkom 0,1 - 3 hmotn. % kry3talickych anorganickych zldlenin, vztahovanym na mnoZstvo

anorganickych zluddenin rozpustenych v kyseline.

3. Spésob regenerdcie podla bodu 1 a 2 vyznadujici sa tym, Ze indukovand krydtalizdcia sa
robi v kyseline vychladenej na teplotu 5 = 10 °C nad bod jej tuhnutia,
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