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(57) 1. Способ получения химически чистой сер-
ной кислоты, включающий удаление примесей
железа и взвешенных частиц из серной кислоты,
отличающийся тем, что удаление примесей про-
водят на пористом кислостойком материале при
температуре кислоты 40-50°С и рабочем давлении
1-4 кгс/см2.
2. Способ по п. 1, отличающийся тем, что в каче-
стве пористого кислостойкого материала исполь-
зуют политетрафторэтилен толщиной 3-8 мм с
размерами пор не более 0,5 мкм.

Настоящее изобретение относится к способу
производства особо чистой серной кислоты и мо-
жет быть использовано в химической, электрон-
ной, фармакопейной и других отраслях народного
хозяйства.

Известен способ производства серной кисло-
ты, предусматривающий стадию дистилляции сер-
ного ангидрида, который затем подвергают суб-
лимации-конденсации путем охлаждения охлаж-
дающим агентом при температуре от -5 до -15°С.
Полученные кристаллы серного ангидрида рас-
творяют в 95-96 % серной кислоте, в результате
чего образуется кислота высокой степени чистоты,
содержащая катионы в количестве 10-7¸10-8%
масс [1].

Несмотря на то, что указанный способ позво-
ляет получить кислоту высокой степени очистки,
он не нашел практической значимости из-за труд-
ностей в техническом исполнении, так как требует
сложного, многооперационного аппаратурного
оформления, жёстких условий на стадии субли-
мации, что неизбежно приводит к повышению
энергоёмкости процесса. Из-за указанных техни-
ческих сложностей данный способ не нашёл прак-
тического применения в производстве особо чис-
той серной кислоты.

Известен также способ производства особо
чистой серной кислоты путём продувки «дымя-
щей» серной кислоты (олеума) азотом с после-
дующей абсорбцией SO3 раствором особо чистой
серной кислоты концентрацией 95% [2].

Указанный способ предусматривает использо-
вание на стадии продувки «дымящей» серной ки-

слоты газообразного азота, который поставляется
на предприятия в специальных сосудах под дав-
лением, что удорожает производство особо чис-
той серной кислоты. Сам процесс требует много-
операционного аппаратурного оформления: отду-
вочных башен, брызгоуловителей, абсорбцион-
ных башен и систем санитарной очистки отходя-
щих газов системы абсорбции. Кроме того, ука-
занный способ не позволяет получать особо чис-
тую серную кислоту, отвечающую требованиям
микроэлектронной промышленности по показате-
лю массовая доля взвешенных частиц диаметром
более 0,5 мкм и массовой долей остатка после
прокаливания.

Данный способ производства особо чистой
серной кислоты является наиболее близким по
технической сущности и выбран в качестве прото-
типа.

В основу изобретения поставлена задача усо-
вершенствования процесса получения особо чис-
той серной кислоты путём интенсификации стадии
очистки за счёт введения дополнительной очистки
серной кислоты, загрязнённой примесями железа
и взвешенных частиц, что позволяет упростить
процесс очистки и улучшить её качественные по-
казатели.

Поставленная задача достигается тем, что в
способе получения особо чистой серной кислоты,
включающей удаление примесей железа и взве-
шенных частиц из серной кислоты, согласно изо-
бретению удаление примесей из серной кислоты
квалификации «химически чистая» с содержанием
катиона железа на уровне 2´10-5% и взвешенных
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частиц диаметром более 0,5 мкм в количестве
20000 шт в 1см3 кислоты осуществляют путём до-
полнительной очистке на кислотостойком порис-
том материале (политетрафторэтилене) толщиной
3¸8 мм с размерами пор не более 0,5 мкм при ра-
бочем давлении 1¸4 кгс/см2 и температуре серной
кислоты 40¸50°С.

Благодаря наличию в этом материале откры-
тых пор размером не более 0,5 мкм возможна
очистка серной кислоты под рабочим давлением в
интервале 1¸4 кгс/см2 и температуре кислоты
40¸50°С в результате чего происходит очистка
серной кислоты от механических примесей на 60-
90 %, снижается массовая доля железа и остатка
после прокаливания.

Заданный температурный диапазон серной
кислоты 40¸50°С обусловлен тем, что при более
высоких температурах снижаются механические
свойства политетрафторэтилена по показателям:
предел прочности при растяжении, модуль упру-
гости при изгибе, модуль упругости при сжатии.
Такие изменения механических свойств политет-
рафторэтилена приводят к нарушениям-дефор-
мациям пористой структуры, что ухудшает степень
очистки серной кислоты.

Температура кислоты менее 40°С не жела-
тельна, так как это приводит к снижению скорости
очистки кислоты за счёт возрастания её вязкости
(при температуре 50°С вязкость 94% Н2SO4 равна
9,9 спз, при 43°С - 11,3 спз, а при 20°С – 22 спз).

Повышение температуры серной кислоты бо-
лее 50°С приводит к снижению механических
свойств политетрафторэтилена ( см. таблицу 1) за
счёт чего снижается степень очистки кислоты.

Использование политетрафторэтилена толщи-
ной 38 мм обусловлено получением заданной сте-
пени очистки кислоты от примесей железа, остат-
ка после прокаливания в том числе мелкодис-
персных механических примесей.

Применение пластин политетрафторэтилена с
толщиной слоя менее 3 мм приводит к снижению
степени очистки серной кислоты.

Увеличение толщины слоя более 8 мм приво-
дит к снижению скорости очистки серной кислоты
при неизменной степени её очистки.

Вследствие кристалличности структуры пла-
стин политетрафторэтилена он под действием
внешней нагрузки может подвергаться холодному
течению, что выражается в появлении необрати-
мых деформаций. Учитывая эти свойства поли-
тетрафторэтилена, не рекомендуется нагружать
поверхность пластин более 30 кгс/см2 (Д.Д. Чего-
даев, З.К. Наумова, Ц.С. Дунаевская. Фторопла-
сты. - Госхимиздат, 1960. – 39 с).

Рабочее давление серной кислоты менее 1
кгс/см2 на поверхность политетрафторэтилена
нецелесообразно, так как при более низком дав-

лении снижается скорость очистки серной кис-
лоты.

Рабочее давление, создаваемое насосами
для перекачки жидких сред, в том числе и серной
кислоты, в основном находится в диапазоне 2¸4
кгс/см2.

Создание рабочих давлений более 4 кгс/см2

приводит к повышению энергоёмкости, что эконо-
мически нецелесообразно.

Пример 1. 1 л серной кислоты концентрацией
93,6% Н3SO4 с массовой долей остатка после про-
каливания 1´10-3, железа 4,5´10-5% и количеством
взвешенных частиц размером 0,3¸0,5 мкм 20000
шт/см3 при температуре 20°С и рабочем давлении
1 кгс/см2 пропускали через пластину политетраф-
торэтилена толщиной 3 мм. Производительность
очистки составила 0,71 л/мин. В очищенной кисло-
те содержание остатка после прокаливания сни-
зилось до 5´10-4%, железа до 3´10-6%, количество
частиц до 440 шт/см3 (по ТУ 6-09-5344-87 не более
800 шт в 1 см3).

Пример 2. 1 л серной кислоты очищаем от
примесей при температуре 40°С по примеру 1.

Производительность очистки составила 2,0
л/мин. Качественные показатели очищенной сер-
ной кислоты: содержание остатка после прокали-
вания 5´10-4%, железа до 2,9´10-6%, количество
частиц до 435 шт/см3.

Пример 3. 1л серной кислоты очищали от
примесей при температуре 60°С по примеру 1.
Производительность очистки составила 2,4 л/мин.
Качественные показатели очищенной серной ки-
слоты: остаток после прокаливания 4,5´10-4%,
массовая доля железа до 2,2´10-6%, количество
частиц до 600 шт/см3.

Пример 4. 1л серной кислоты по примеру 1
при температуре 50°С и рабочем давлении 0,7
кгс/см2 пропустили через пластину политетрафто-
рэтилена толщиной 8,5 мм. Производительность
очистки составила 0,5 л/мин. Качественные пока-
затели серной кислоты после очистки: остаток
после прокаливания до 5´10-4%, жeлеза до 3´
´10-6%, количество частиц до 439 шт/см3.

Пример 5. 1л серной кислоты по примеру 1
при температуре 50°С и рабочем давлении 4
кгс/см2 пропустили через пластину политетрафто-
рэтилена толщиной 3 мм. Производительность
очистки составила 2,9 л/мин. Качественные пока-
затели серной кислоты после очистки: остаток
после прокаливания 5´10-4%, железа до 3´10-6%,
количество частиц до 520 шт/см3.

В табл. 2 представлены результаты влияния
условий очистки серной кислоты на её качествен-
ные показатели.
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Таблица 1

Зависимость механических свойств политетрафторэтилена от температуры серной кислоты

№
п/п

Температура серной
кислоты, °С

Модуль упругости
при сжатии, кг/см2

Модуль упругости
при изгибе, кг/см2

Предел прочности при
растяжении, кг/см2

1 0 11000 18100 300

2 +20 7000 8500 200

3 +40 4500 5100 180

4 +60 3300 4800 150

5 +80 2400 3800 135

Таблица 2

Показатели по способу
Параметры способа

Прототип Пример 1 Пример 2 Пример 3 Пример 4 Пример 5

1 2 3 4 5 6 7
1 Температура серной кислоты,
°С - 20 40 60 50 50

2 Рабочее давление, кгс/см2 - 1 1 1 0,7 4

3 Толщина пластины, мм - 3 3 3 8,5 3
4 Показатели качества серной
кислоты:
4.1 Содержание частиц
0,3-0,5 мкм, шт/мл:
· в исходной кислоте 20000 - - - - -

· в очищенной кислоте 900 440 435 600 439 520

4.2 Содержание железа, %:

· в исходной кислоте 4,5´10-5

· в очищенной кислоте 3´10-6 3´10-6 2,9´10-6 2,23´10-6 3´10-6 3´10-6

4.3 Остаток после
прокаливания, %:
· в исходной кислоте 1´10-3

· в очищенной кислоте 8´10-4 5´10-4 5´10-4 4,5´10-4 5´10-4 5´10-4

5. Производительность очистки,
л/мин - 0,71 2,0 2,4 0,5 2,9

Из полученных данных примеров конкретного
выполнения способа получения серной кислоты
предлагаемым и известным способами следует,
что осуществление процесса по предлагаемому
способу дает возможность получать серную ки-
слоту, отвечающей требованиям квалификации
«о.с.ч.» по ГОСТ 14262-78.

Данный способ прошёл испытания на опытно-
промышленной установке. Результаты испытаний
подтверждают данные лабораторных исследова-

ний. Наработана опытная партия серной кислоты
квалификации «о.с.ч.» в количестве 20 т, которая
прошла испытания в производстве микроэлектро-
ники. Получены положительные результаты.
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