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Sposéb rozdzielania siarczanu amonowego od mieszaniny
zwigzkéw organicznych zawartych w smélkach siarczanowych

Przedmiotem wynalazku jest spos6b rozdzielania siarczanu amonowego od mieszaniny zwigzkéw orga-
nicznych wyst¢pujacych w roztworze smoélek siarczanowych, powstajacych przy przerébce odpadowych
roztwordw siarczanu amonowego pochodzacych z produkcji kaprolaktamu i/lub akrylanéw.

W procesach wytwarzania kaprolaktamu i/lub akrylanéw, odpadowe roztwory siarczanu amonowego
zawieraja zanieczyszczenia w postaci mieszaniny zwiazk6w organicznych takich jak kwas e-
aminokapronowy, oligomery kaprolaktamu oraz produkty ubocznych reakcji syntezy kaprolaktamu i/lub
akrylanéw. Zwiazki organiczne stanowiace zanieczyszczenia odpadowych roztwordw siarczanu amonowego
ulegaja podczas przerébki tych roztworéw zatgzaniu, kondensacji i zesmoleniu dajac w efekcie tzw. smokki
siarczanowe. Smotki te s3 przyczyng szeregu trudnodci technologicznych jak, na przykiad: zarastania
element6w grzewczych uktadéw wyparnych oraz pogorszenia wymiany ciepia i wskaZznik6w energetycznych.

Zmniejszenie ujemnego wplywu smoélek siarczanowych uzyskuje si¢ przez okresowe odprowadzanic z ukiadu -

przerébki przy czym kieruje si¢ je do biologicznego niszczenia lub spalania. Sposéb ten powoduje jednak
zwiekszenie eutrofizacji i zasolenie wéd rzecznych lub zanieczyszczenie atmosfery. W przypadku odprowa-
dzania smédek siarczanowych do biologicznego niszczenia niekorzystnym zjawiskiem jest obniZenie stopnia
redukcji zanieczyszczen organicznych, zwigzane z- obecnodcig siarczynéw. Jony siarczanowe wykazujg
ujemny wplyw na procesy oczyszczania $cickéw osadem czynnym.

Znane sg sposoby rozdzielania siarczanu amonowego od mieszaniny zwigzkdw organicznych na przy-
kiad przez ekstrakcj¢ rozpuszczalnikami organicznymi, mieszajacymi si¢ z woda, np. acetonem, kaprolakta-
mem a takZe sposoby z zastosowaniem sorbentéw lub jonitosorbentéw. Wspding niedogodnoscig
wspomnianych rozwigzan jest rozbudowany uklad aparaturowy a takze stosunkowo wysokie koszty eksp-
loatacyjne. Ponadto w przypadku obecnoéci w smétkach siarczanowych soli azotanu amonowego ekstrakcja
rozZpuszczalnikowa siarczanu amonowego nie jest dosé efektywna z powodu lepszej rozpuszczalnosci azo-
tanu amonu. ,

Znane jest zjawisko wytracania si¢ siarczanu amonowego z roztworu tréjskiadnikowego zlozonego z
siarczanu amonowego, azotanu amonowego i wody, pod wplywem wzrastajacego st¢zenia azotanu amono-
wego. Zjawisko to nie znalazlo jednak dotyczczas zastosowania do radykalnego rozwigzania problemu
wydzielania siarczanu amonowego ze smélek siarczanowych. -

Celem wynalazku jest rozdzielenie siarczanu amonowego od mxeszanmy zwigzkéw organicznych zawar-
tych w sméikach siarczanowych z wykorzystaniem wysalajgcego dzialania azotanu amonowego. Stwier-
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dzono nieoczekiwanie, ze obecno$é micszaniny zwigzkOw organicznych, takich jak kwas eaminokaprono-
wy, oligomerv kaprolaktamu i/lub akrylanéw. wyst¢pujace w roztworze smoiek siarczanowych,
oddziatowujg synergistycznie na proces wysalania siarczanu amonowego azotanem amonu.

Sposéb wedtug wynalazku wydzielania siarczanu amonowego ze smolek siarczanowych pOngd na
doprowadzeniu mzmoru smolek siarczanowych do zawartosci jondw NOy _powyzej 35g/dm’ nie wyzej
jednak niz 230g/dm’ w przeliczeniu na azot i do zawartosci substancji organicznych odpowiadajacej
chemicznemu zapotrzebowaniu tlenu 50-300g/dm’ oraz utrzymywaniu tego st¢zenia przy jednoczesnym
zawracaniu do zat¢zanego roztworu smotek siarczanowych, tugéw pokrystalicznych otrzymanych po
wydzieleniu ze smélek siarczanu amonowego.

Zaletg wynalazku jest skuteczne usuwanie jonéw SOJ” z roztworu smoélek siarczanowych, co pozwala na
oczyszczanie §ciekow z zastosowaniem osadu czynnego z wydajnoscia 80-90%, podczas gdy $cieki bez
obrébki sposobem wedtug wynalazku dajg si¢ oczyszcza¢ metoda osadu czynnego tylko w granlcach 65-70%.

Przedmiot wynalazku pokazany jest w przykiadach.

Przyktad I. Roztwdr smélek siarczanowych wyprowadzony z uktadu wyparnego instalacji siarczanu
amonowego zat¢Zzano do zawartosci substancji organicznych odpowiadajacej chemicznemu zapotrzebowa-
niu tlenu 230g/dm’ oraz do zawartosci azoganu amonowego 160 g/dm’ w przeliczeniu na azot. Po wydziele-
" niu siarczanu amonowego otrzymano 357,1 g tugéw pokrystalicznych, kt6ére zmieszano z 1280g roztworu
smoékek siarczanowych pochodzacych takze z tego samego Zrédta jak wyzej i majacych skiad: 27% wag.
siarczanu amonu, 20% wag. azotanu amonu i 53% wag. wody wraz ze zwigzkami organiczaymi. Otrzymany
roztwér po zmieszaniu zat¢2ano do temperatury 90°C przy ciagtym mieszaniu. Po oddestylowaniu 546,1 g
wody uzyskano mieszaning, w ktdrej zawarto$¢ azotu pochodzacego z azotanu amonowego wynosita
160g/dm’. Z mieszaniny tej wydzielono w temperaturze 90°C 376,8g krysztalu o skiadzie 87,8% wag.
siarczanu amonu, 3% wag. wody, 4% wag. zwigzk6w organicznych i 8,8% wag. azotanu amonu. Lugi
pokrystaliczne po oddzieleniu w/w krysztatu niszczono metoda osadu czynnego z wydajnoscia 90%. Nato-
miast roztwor smofek siarczanowych, wyprowadzonych z uktadu wypamego instalacji siarczanu amono-
wego, z pomini¢ciem opisanej wyzej obrébki, niszczono metoda osadu czynnego z wydajnoscia zaledwie .
65%.

Przyktad IL Dla celéw poréwnawczych 1280g roztworu siarczanu amonowego i azotanu amono-
wego, zawierajacego 27% wag. (NH):SOqi 20% wag. NHINO; oraz 53% wag. wody zat¢zano do zawartosci
azotu azotanowego jak w przykiadzie I. Po oddestylowaniu 546,1g wody, przy zawartoécn 160g azotu
azotanowego w temperaturze 90°C nie nastapilo wydzielenic krysztatu.

Zastrzezienie patentowe

Sposab rozdzelania siarczanu amonowego od mieszaniny zwigzkéw organicznych zawartych w smét-
kach siarczanowych, powstajacych przy przerébce odpadowych roztwordw siarczanu amonowego pocho-
dzacych z produkcji koprolaktamu i/lub akrylandw, znamieany tym, Ze roztwory smélek siarczanowych
doprowadza si¢ przez zatgzanie do zawartosci jonow NOj korzystnie w granicach 35-230g/dm’ w przelicze-
niu na azot i do zawartosci substancji organicznych odpowiadajacej chemicznemu zapotrzebowaniu tlenu,
korzystnie w granicach 50-300g/dm’ oraz utrzymywaniu tego stezenia przy jednoczesnym zawracaniu do
zat¢zanego roztworu, tugéw pokrystalicznych otrzymanych po wydzieleniu siarczanu amonowego.
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