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Zpfisob pripravy technické monosodné soli ky-
seliny 4-chlorftalové, priemZ se vyuZivd odpad-
nich filtratd z pfedchoziho v§robniho.cyklu tak,

7e se suspenze ftalanhydridu ve filtratech chlo-
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ruje p¥i teploté 40 aZ 80 °C roztokem chlornanﬁ
sodného ve vod& a po ochlazeni reakéni smési
na teplotu 5 aZ 20 °C se produkt izoluje filtraci.




Vynélez se tykd zplisobu piipravy technické
monosodné soli kyseliny 4-chlorftalové, ktera
obsahuje jako vedlejsi latky hydrogenftalan sod-
ny a monosodné soli dichlorftalovych kyselin.

Technicky produkt pEipraveny zplisobem po-
dle vyndlezu, ktery obsahuje 50 aZ 80 % hm.
monosodné soli kyseliny 4-chlorftalové vedle
mengich mno¥stvi hydrogenftalanu sodného a
sodnych soli kyselin dichlorftalovych a déle aZ
95 % hm. chloridu sodného, je pouZivdn ve smé-
si s ftalanhydridem, chloridem m&dnym a daldi-
_mi komponentami k syntéze stabilizovanych fta-
locyaninovych pigmentd.

Stabilizace alfa modifikace ftalocyaninu madi
je provad&na tak, Ze gast ftalanhydridu. pfi syn-
téze této sloudeniny je nahrazena monosodnou
soli Kyseliny 4-chlorftalové nebo samotnou Ky-
-selinou 4-chlorftalovou, kterd se pak stane sou-
g4sti ftalocyaninového skeletu. Syntéza kyseliny
4-chlorftalové nebo jeji monosodné soli se pro-
vadi chloraci vodnych roztokii kyseliny ftalové
nebo jejich soli plynnym chlérem pfi udrZovéani
konstantni hodnoty pH v reak&ni smé&si piidav-
kem hydroxidd alkalickych kov{t nebo uhligita-
" nt, nebo pomoci tlumicich &inidel, jakym je na-
pFiklad octan nebo fosforednan sodny. Izolace
produktu z reaké¢ni smési je provadéna bud vy-
solenfm nebo lépe vysrdZenim ziskané 4-chlor-
ftalové kyseliny pomoci chloridu vdpenatého ve
forms vapenaté soli, kterd je pak ptidavkem Ky-
seliny sirové nebo siranu sodného pfevedena na
volnou kyselinu 4-chlorftalovou nebo jeji mono-
sodnou sdl. Podobn& je popséna i chlorace po-
moci kyseliny chlorné nebo jejf soli s alkalic-

kym kovem, nebo pomoci chlornanu véapenatého. |

Izoldce produktu je v't&chto pfipadech provads-
na stejnym zpisobem. PondvadZ rozpustnost tak-
to vyrobené monosodné soli kyseliny 4-chlor-
ftalové je pom&rné velmi vysok4, odchdzi tém&f
20 % hm. (podle teploty a sloZeni) vyrobeného
produktu do odpadnich filtratt obsahujicich na-
vic chlorid sodny a dal3i izomerni kyseliny nebn
~ jejich soll. Pondvad# filtraty v této formé& se ne-
daji zpracovédvat na vyuZitelny produkt Zadnym
ekonomicky tdnosnym zpdsobem, ztraci se &ast
produktu takto bez u¥itku a navic stoupaji na-
klady na dal3i biologické gistdni t&chto odpad-
nich vod. .

Zpiisobem podle vynalezu 1ze technickou mo-
nosodnou stil kyseliny 4-chlorftalové pilpravit
tak, Ze se 20 aZ 50 % hm. suspenze ftalanhydri-
du v odpadnich filtratech z pFedehozi vyroby
monosodné soli kyseliny 4-chlorftalové chloruje
pii teplotd 40 aZ 80°C vodnym roztokem chlor-
nanu sodného o koncentraci 130 aZ 180 gramu
chlornanu sodného/l v mnoZstvi 100 aZ 150 %
teorie, poditdno na obsah ftalanhydridu, a po
ochlazeni reakéni smési na teplotu 5 az 20°C
se produkt izoluje filtraci.

Lze tak nejen ziskat produkt vhodny pro dalsi
vyu#iti pfi syntéze ftalocyaninovych ' pigmentd,
ale navic vyuZit v&tsi &ésti plivodnd odpadajict
kyseliny 4-chlorftalové a ftalové a jejich soli ve

form& filtratu a sniZit celkové mnoZstvi odpad-

nich filtr4tt o polovinu. Timto zpfsobem se tedy
nejen zvy3i vyuZiti ftalanhydridu pii vlastni re-
akci a stoupne tedy celkovy vyt&Zek reakce, ale
sni#i se 1 naklady na &isténi odpadnich vod.
Vlastni 'provedeni tohoto zplisobu spotiva
v tom, Ze ftalanhydrid je za michéni suspendo-
van do predloZenych odpadnich filtratd vznik-

. 1ych pfi predchozi vyrobni operaci pfi teplotd

40 a¥ 80°C a vznikd suspenze chlorovanéd pii-
davkem vodného roztoku chlornanu sodného
v mno¥stvi 100 aZ 150 % teorie (po&itdno na ob-
sah ftalanhydridu) tak, Ze prvni tfetina mnoZ-
stvi chlornanu je p¥iddna b&hem prvé “poloviny
reakéni doby, druhé dv& tfetiny v druhé polo-
ving reakéni doby. Tento postup vSak neni zd-
vazny, nebot zpiisob ddvkovani a reakéni doba

‘vyplyne a je z4visl4 na zpiisobu michéni reakéni

smdsi, na velikosti ndsady a na schopnosti od-
vadst reakéni odplyn sestdvajici pfevdZné z chlo-
ru uvoliiujiciho se p¥i rozkladu chlornanového
roztoku v reak&ni smé&si. Tento chlér mdZe byt
vyuZit k vgrob& chlornanového roztoku po ab-
sorpci- chléru ve vodném roztoku hydroxidu
sodného. ‘ )

" Pro chloraci je nutné pouZit chlornatanového
roztoku o minimdlni koncentraci 130 g chlorna-
nu sodného v litru, pri niZ§ich koncentracich
probghne chlorace jen z malé &asti. Pfi chloract
se. dosdhne rovnovaZnych sloZeni po provedeni
asi kolem 7 po sob& nésledujicich operaci. Lze
doporugit v této dob¥ pferuseni cyklu s tim, Ze-
do dal3i operace je nasazena &istd voda a cyk-

‘lus se opakuje. Je to predeviim z divodu hro-

mad&ni barevnych zplodin v produktu, jejichZ
koncentrace je sice mald, ale zhorSuje celkovy
vzhled produktu.

Izolaci technické monosodné soli Kkyseliny
4-chlornaftalové z reakdni smési lze provést
ochlazenim na teplotu 5 a¥ 20 °C, popfipadé& jests
pfed ochlazenim provést tupravu hodnoty pH
reakéni smé&si pfidavkem kyseliny chlorovodiko-
vé nebo sirové na hodnotu 3,6 aZ 4,0. Praktic-
kymi pokusy bylo viak zjit&no, Ze pfi pouZiti
dostatetns koncentrovaného roztoku chlornanu
sodného s malym asi 5% nadbytkem hydroxidu- .
sodného tak, jak je tento roztok komer&ng vy-
rébén, je po ukon&eni reakce hodnota pH re-
akéni smdsi prakticky vZdy v t¥chto mezich a
neni ji tfeba jiZ ddle upravovat. Po ochlazeni
vyloudeny produkt je izolovan filtraci- a su3en
b&¥nym zplisobem. Odpadni filtrat je pouZit
z vét§i ¢asti pro néasledujici vyrobni operaci po-
dle tohoto zpisobu.

- P¥iklad provedeni .

Do smaltovaného duplikdtorového kotle bylo
predlozeno 120 kg filtratd z pfedchozi v§robni
operace monosodné soll kyseliny 4-chlorftaloveé
a do nich za michéni priddno 54,5 kg ftalanhyd-
ridu. Sm&s byla vyh¥4ta na 60°C a po vyhFati
bylo b&hem 4 hodin pFipusténo 280 kg vodného
roztoku chlornanu sodného o koncentraci 155 g
NaOCl/l. Pripoust&ni bylo provdd&no tak, Ze

_ prvni tfetina mnoZstvi chlornanu byla pfidéna



béhem prvnich dvou hodin, poté byla rychlost
* pFipousténi zvy3ena. Po vneseni vedkerého
mnozstvi chlornanu byla reakéni smé&s michana
je§t& 1 hodinu p¥i teplotd 60 °C, pak byla -ochla-
zena postupn& vodou na 25°C a poté solankou
na teplotu 10°C a vyloudeny produkt byl bez

pravy hodnoty pH odfiltrovén na nu&i. Bylo .

ziskdno 195 kg vlhké pasty technické monosod-
né soli kyseliny 4-chlorftalové, ze které se po

- sudeni na fluidni sufarn& ziskalo 90 kg produktu .

ve formé& témé¥ bilého prasku. Bylo ziskdno déle

1235 kg odpadnich filtratd, jejich? dast byla opét

pouZita pro provedeni dalsi operace.

Takto ziskany technick§ produkt obsahoval
63 % hm. monosodné soli kyseliny 4-chlorftalo-
vé, 20 % hm. hydrogenftalanu sodného a 17 %
hm. chloridu sodného a byl bez tprav pouit
pro kontinudlni vyrobu ftalocyaninového pig-
mentu. .

PREDMET VYNALEZU

‘Zplsob pFipravy technické monosodné soli ky-
seliny 4-chlorftalové, vyznaeny tim, Ze 20 a¥
50 % hm. suspenze ftalanhydridu v odpadnich
filtrdtech z p¥edchozi vyroby - monosodné soli

kyseliny 4-chlorftalové se chloruje pfi teplots 40

aZ 80°C vodnym .roztokem chlornanu sodného
0 koncentraci 130 a% 160 g NaOCl/l v mno¥stvi
100 aZ 150 % teorie, poditdno na obsah ftalan-
hydridu, a po ochlazeni reakdni smasi na teplotu
5 aZ 20 °C se produkt izoluje filtraci.
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