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Zplisob chlorace ftalanhydridu

Zpigob chlorsce ftalanhydridu roz-
tokem chloranu sodného spodivéd v tom, Ze
se do reakdni smési automaticky privédi
roztok chloranu'sodného v mﬁo?stvi zAvige~
jicim na koncentraci volného chloru v
reakén{ smési. Tato koncentrace se udriu-
je na konstantni hodnoté a reakce se ukon-
guje pri dosa¥enf hodnoty pH reakini smési
v oblasti 4,2 a¥ 5,0. Produktem Jje mono-
sodnd sil kyseliny chlorftalové, kterd
alouZ{ jako ddle¥itd surovina prb vyrobu
stabilizovanych ftalocyaninovych pigmentd
alfa modifikace.
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Vynélez se tyké nového zpisobu automatického *fzenf chlorace vodné suspenze ftalanhyd-
ridu pomoc{ roztoku chlornasnu sodného. Produktem reakce Je monosodnd il kyseliny chlorfta-
lové. g

Chlorac{ ftalanhydridu vodnym roztokem chlornanu Je vyrdbéna technickéd mommsodnd sl
kyseliny chlorftalové. Tento produkt slouif jako ddle¥itd surovina pro vyrobu stabilizova-
nych ftalocyaninovych pigmentd alfa modifiksce. Podle zplisobu izolace se jednd o technicky
produkt obsahujicf sm®s monosodné a disodné solf kyseliny 4-chlorftalové s men¥im mnoZstvim
solf 3-chlorftalové a ftalové a produkt obsahuje 1 men3{ mno¥stvi chloridu sodného. Vlastni
syntéza je provddéna chloracf vodngeh roztokd kyseliny ftalové nebo jejich solf plynnym chlo-
rem p¥i udrZfovéni konstantnf hodnoty pH v reskénf smési pi{davkem hydroxidd nebo uhliZitand
alkalickych kovl nebo pomoci tlumicich ginidel, jekymi jsou napifkled octan nebo fosforeénan
sodny. Vyhodnd js{ postup, kterym 1ze tento pfodukt vyréb&t, je postup vyuffvajfcf chlorace
roztoku nebo suspenze ftalanhydridu ve vod& pomoci technického roztoku chlornanu: alkalického
kovu. Postup probfhd ve vodném prostiedi pri teploté 40 a% 80 °C a provéd{ se tak, Ze do sus-
penze ftalanhydridu ve vodé& se za michdnf p¥i uvedené teplots prikapdv4 chlornan v mnoZstvi
do 140 % teorie tak, %e rychlost pfikepdvén{ je rudné ’fzena a zhruba stanovena tak, Ze prvni
t¥etina mno¥stvi chlornanu se pridé4 b&hem prvni poloviny reak¥nf doby, druhé dvs tretiny v
druhé poloving reskdni doby. Reak¥ni doba Je pritom zévisld na zplsobu mfchéni reaksnf smési,
na velikosti nésady a na schopnosti odvédéni reakiniho odplynu sestévajictho predevdim z chlo
ru, ktery se uvolnuje z nedbytedného rozkladajicfho se chlornanu. Ten Je pek absorbovén ve
vodném roztoku hydroxidu sodného a Je vyuZit pro vyrobu chlornanového roztoku. Izolace pro-
duktu z reakini smdsi je provédéna. obvyklym zpisobem, tj. vyloufeny produkt je po Upravé
hodnoty pH oddélen filtracf, pop¥fpads pfed filtracf a ochlazenfm reakénf smési Jedté vylou-
gen daldim p¥idavkem solf do éuSpenze‘neBo Je reakdént gmés p¥imo sulena v rozpraSovac{ nebo
fluidn{ suddrng,

PrestoZe popsany zpisob chlorace chlornanem Je proti zpisobu, p#i kterém jé k chloraci
pouZito plynného chloru, podstatns Jednodu#si, mé Fadu z¥ejmych nevyhod.Rychlost trovedeni
reakce, a tim i kvalita produktu‘zévisi vyhradn& na odhadu obsluhy reaktoru. Spot¥eba chlor-
nanu p¥i reakci je neumdrn® velikd a pou¥ité absorpéni za¥fzenf mus{ mft natolik velkou ka-
pacitu, aby bylo schopno absorbovat veskeré vyrony chloru z reskce, ke kterym p#i tomto zpi-
sobu bé¥n& dochdzf, PPestofe se tedy Jjednd o relativn® jednoduchou vyrobu, jsou ndroky na
kvalitu obsluhy velké a obsluha ani pii velké pozornosti nems moZnost optimdlnftho vedeni
reakce,

Nyni bylo nalezeno, ¥e vjrobu monosodné soli kyseliny chlorftalové, spodivajici v chlo-~
raci vodné suspenze ftalanhydridu roztokem chlornanu sodného, lze provédét jednoduchym zpi-
sobem automaticky nebo-polcautomgticky, &éimZ se odstranf veskeré nevyhody této syntézy prové-
d&né ndsadovym zplsobem s rudnf obsluhou a dozorem pfi chloraci. Nalezeny zpisob spolivd v
tom, Ze se do reakdnf sm&si piivéd{ automaticky roztok chlornanu sodného v mnoZstvi zévisejf-
cim na koncentraci volného chloru v reakn{ smési, pii¥em# tato koncentrace se udriuje na
konstantni hodnot& a reskce se ukonduje p¥i dosa¥eni pH reskénf smési v oblasti 4,2 a% 5,0,

Koncentrace volného chloru v reakéni sm&si se urduje vn& reakéni smdsi. Velikost této koncen-
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trace miZe byt zvolena libovoln&, je minimélnf a vzhledem k tomu jsou minimdlnf i poZadavky
na absorpini zarizen{ zapojené na reaktor. Signélem pro ukon&eni reakce je dosaZenf pledem
experimentdlng uréené hranice hodnoty pH, které se pohybuje v zévislosti na mnoZstvi volného
hydoxidu sodného v technickém roztoku chlornanu sodného, ktery je pou¥it, zhruba v rozmezi
4,2 a¥ 5,0, B&hem chlorsce se totix pomalu gvy8uje hodnota pH reakini sméai z poddteini hod-
noty kolem 2,2 8 tim, jek klesé pomdr mezi kyselinou ftalovou & monosodnou solf kyseliny
chlorftalové. _ '

Uvedeny pos’tup. sutomatického ¥{zeni chlorace umo#ni jalf sni%enf spotPeby chlornanu pro
"peakci, tak i zkrédceni reak&niho &asu pro ﬁrovedeni jedné vyrobni operace, sni{¥{ néroky na '
obsluhu vyrobniho zaffzeni a ekonomické nékiady spojené s provozem, popiipadd instalaci vel-
kého absorpintho za¥fzemi. Sni%{ se rovn¥% riziko spojené s nebezpedim vyronuw chloru z nedos-
tatedné sbsorpce. V neposledni ¥ad& stejnym zpisobem provéd&né chlorace vyufivajici automa-
tického rizenf jejtho prib&hu majf vliv i na stdlé sloZenf vyrébdného produktu, které je at-
le¥ité pro jeho nésledujfct pouzit! v kontinudlné pracujicich reaktorech pro vyrobu ftalocya-

ninovydh pigmentid. . ) ' . /

‘P¥{klad provedeni

Do ¥elezného smaltovaného reskioru o objemu 4 m3 opatfeného michadlem se pPedlo#i 800 1
vody a pridéd se 592 kg ftalanhydridu. Vznikld suspenze se vyh¥eje na teplotu 60 % a po vyhfé
t{ se zapolne s automatickym pripou¥ténim technického roztoku chlornanu sodného. Mnontvi
chlornenového roztoku je ¥izeno reguladnim obvodem, sestévajfcim z analyzdtoru urdujfciho
koncentraci chloru vné reakénf smési, régulétoru a reguladniho ventilu a daléiho obvodu, tvo-
teného prvky pro automatické uzavirdni tohoto.ventilu pFi dosa¥ent kritického pritoku chlor-
nanového roztokw. Tento obvod je tvoren pneumaticko-elektrickym signalizétorem uzavirajfcim
ventil pres pomocné zaiizeni pfi poklesu #idictho tlaku vzduchu pneumatického regulaéniho
ventilu na kritickou hodrotu. Kritické koncentrace chloru ned hledinou reakdni smési byla
zvolena 500 ppm. Odplyn z resktoru se vede pres absorp¥ni zalizenf s cirkulac{ hydroxidu sod-
ného s koncentraci ¢ (NaOH) = 10 mol/l. Konec reakce znamenajic{ automatické uzavieni dévko-
vactho ventilu je signalizovén dosaZenim hodnoty pH 4,6 v reakini smési. Dosa%eni této hod=- |
noty je signalizovdno i vizudlnd rozsvicenim kontrolni Zérovky regulainiho obvodu.’ Reakce
p#i spotdebd 1 400 kg chlornanového roztoku je ukondena bshem 3 hodin. Po skon&eni dévkovéni
chlornanu se reakini smés vymichévé pri této teplotd Jedtd 30 minut a produkt se izoluje pPi=-
mo z reekinf smési jejfm suSenim na rozpragqvact suddrnd. V jiném pripadd se reakini smés
ochlad{ na teplotu 10 ¢ po piedchczi vpravé hodnoty pH kyselinou chlorovodikovou na 3,8 a
vyloudeny produkt se odfiltruje na rotaéni vekuové nuéi. Obsah kyseliny chlorftalové v pro-
duktuw se pohybuje kolem 80 % hmot. Vytéiek technického produktu po suleni je kolem TBO kg.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob cnlorace ftalanhydridu roztokem chlornanu sodného, vyzna&eny tim, ¥e se do reak-

éni smési automaticky privéd{ roztok chlornanu sodného v mnoZatvi zdvisejficim na koncentraci
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volného chloru v reak#nf smési, pfi¥em¥ tato koncentrace se udrfuje na konstantnf hodnatd a

reakce gse ukonduje p¥i dosaZent hodhoty PH reakdnf sm&si v oblasti 4,2 a%¥ 5,0,
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