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Vyndlez se tyka zpilisobu CiSténi kyseliny

benzoové pro ziskédni kalorimetrického stan- -

dardu pomoci rozpou$tédel a FeSi problém
odstraiiovani latek, které zpilisobuji odchyl-
ky hodnot spalného tepla od teoretickych
hodnot pro kyselinu benzoovou. Vynélez je
zaméien i na odstrané&ni heterogenity kalo-
rimetrického standardu, etalonu véetn& od-
stranéni vody.

Dosud se rozpoustédlovym zplisobem d&isti
kyselina benzoova trojndsobnou krystalizaci
z etanolu a pétinasobnou krystalizaci z vody,
pricemZ 1 hmotnostni dil kyseliny benzoové
se rozpusti ve 3 hmotnostnich dilech etanolu
a po odstranéni nerozpustnych latek se vy-
t8sni kyselina benzoova 15 aZ 20 ndsobnym
mnoZstvim vody. Odvodnéni krystald se pro-

vadi suSenim v tenké vrstvé na vzduchu a
. poté nad louhem draselnym a nakonec nad
chloridem véapenatym, celkem po dobu 52
hodin. PouZité poméry rozpoustédel a kyse-
liny zptisobuji velkou spotfebu rozpoustédel,
velké ztraty kyseliny benzoové a vzhledem
k velkym objemim a malym koncentracim

matetnych louhd nejsou tyto vhodné Kk re- -

generaci rozpou$tédel. Dal3i nevyhodou to-
hoto postupu je zneéisténi odpadni vody.
Dosavadni zdlouhavy zplisob odvodnéni Ky-
seliny benzoové miiZe tak byt zdrojem zne-
gisténi kyseliny benzoové cizimi latkami.
NepouZije-li se kyselina benzoovd v pred-
gisténém stavu, vykazuji n&které z produkti
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velké odchylky od teoretickych hodnot a
velkou heterogenitu, kterd je na zavadu
pouZiti produktu jako kalorimetrického
standardu, tj. etalonu. '

Nedostatky odstrailuje vynalez, jehoZ pod-
stata spodivd v tom, Ze se pfi teploté 20 aZ
25 °C rozpusti 350 aZ 550 g kyseliny benzoo-
vé v 1 litru metanolu nebo etanoclu a po od-
stranéni mechanickych necistot se Ciry roz-
tok smichd s vodou v poméru na 1 litr roz-
toku 1,1 aZ 2,6 litru vody. Po zhomogenizo-
vani smési se kyselina benzoovd separuje
od mate¢ného louhu a promyje vodou. Ten-
to postup se podle miry zneciSténl vychozi
kyseliny opakuje aZ tfikrdt. Poté se kyselina
benzoové rozpusti ve vodé pri teploté 94 a¥
94,5 °C v poméru 470 g Kyseliny benzoové na
10 litrit vody, po rozpusténi se roztok necha
voln& zchladnout na teplotu 40 aZ 50 °C za
volné krystalizace kyseliny benzoové a poté
se krystalizace dokoné&i ochlazenim roztoku
na 10 aZ 15 °C. Vyloucfené krystaly kyseliny
benzoové se odddli od matetného louhu a
promyji vodou. Rozpusténi kyseliny benzoo-
vé ve vodé& a postup krystalizace z vody se
opakuje jest& jedenkrét. Po druhé krystali-
zaci z vody se separovand kyselina benzoo-
va rozpusti v benzenu za varu v poméru
1 kg Kkyseliny benzcoové na 1 litr benzenu
a za varu se oddestiluje voda azeotropic-
kou destilaci s benzenem, ktery se po od-
déleni vody vraci zp&t k roztoku kyseliny
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benzoové. Po oddestilovdni vody se roztok
za michéani ochladi na 10 aZ 15°C a vylou-
¢ené krystaly kyseliny benzoové se odd&li
a promyvaji nasycenym roztokem vycist&né
kyseliny benzoové v benzenu po dobu po-
tfebnou k vymyti cizich latek z vrstvy, je-
» jichZ p¥itomnost se kontroluje vizudln& nebo
spektrofotometricky. Krystalizace kyseliny
benzoové z benzenu a jeji vymyvani benze-
novym roztokem Kkyseliny benzoové se opa-

&

kuje aZ trikrdt podle miry znecisté€ni vy--

chozi kyseliny benzoové. Poté se Kkyselina
benzoovd oddéli od benzenu napiiklad fil-
traci nebo odstfedénim a poslednich zbytki
benzenu se zbavi prosdvanim vysuSeného
vzduchu nebo inertnitho plynu za tlaku 12
aZ 14 kPa a postupné zvySujici se teploty od
40 do 80 °C.

" Zplisob &igténi kyseliny benzoové pro ka-
lorimetricky standard podle pfedloZeného
vyndlezu vykazuje menSi ztraty kyseliny
benzoové, a to pfi pouZiti metanolu 12x,
pIi pouZiti etanolu 6X v prvni fdzi &isténi.
Ve druhé f4zi ¢isténi, tj. pifi krystalizaci
z vody, zplisob podle vynédlezu vykazuje 6X
mensSi ztraty kyseliny benzoové a 6x mens$i
spotfebu vody. VyS§i Géinost zpiisobu podle
vynalezu spo¢iva jednak v pouZivdni Kkon-
centrovanéjSich roztokdi, jednak v kombina-
ci t¥i rozpouStédel. Dédle je to vyuZiti t¥etiho
rozpoustédla, benzenu, ze kterého se prova-
di tfeti krytalizace, k odvodné&ni Kkyseliny
benzoové azeotropickou destilaci pfi jejim
rozpousténi v benzenu za varu; tento zpa-

sob odvodné&ni kyseliny benzoové je nejmé- .

né 10X rychlejdi neZ dosavadni zpilisob pfi
moZnosti kontroly dokonéeni odvodiiovani
bez zvlaStnich zkouSek a bez nebezpedi kon-
taminace kyseliny benzoové neclistotami.
Vyc¢isténd kyselina benzoovd je bezvodd a
vyznatuje se homogenitou wvyhovujici pro
kalorimetricky standard. PouZiti koncentro-
vanych roztok@t kyseliny benzoové pfi zpl-
sobu {isténi podle vynélezu je vyhodné
i tim, Ze umoZiluje regeneraci alkohold, kte-
ré jsou v mate¢nych louzich dosti koncen—
trované — metanol 39 %, etanol 24 %. Rege-
nerace rozpoustédel zamezuje jejich velkym
ztratdm a koneéné sniZuje znelisténi odpad-
nich vod.

Priklad provedeni

V 1 litru metylalkoholu bylo roz«pusteno
550 g kyseliny benzoové pFi 23°C. Roztok
byl zbaven mechanickych nedistot filtraci
pFes hustou fritovou nélevku S 4. Filtrat byl
za intenzivniho michéni pomalu vlit do 2
litri destilované vody. Po diikladném pro-
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michani a ochlazeni na teplotu mistnosti
(23°C) byla smés pFevedena na fritovou né-
levku S 4 a odsdtim matecného louhu po.
stlaeni vrstvy kyseliny benzoové zbavena
pifevdZného mnoZstvi metanolu. Potom byl
produkt promyt Y5 litrem destilované vody
a opét vysuSen stladenim a odsatim. Takto
zpracovand kyselina benzoovd byla za mi-
chani rozpusténa ve 12 litrech destilované
vody pfi 94,5 °C. Potom byl roztok ponechéan .
volnému ochlazovani a krystalizaci po dobu
1 hodiny a po ochlazeni asi na 50 °C ochla-
zen. studenou vodou zevn& na 15°C. Pak
byla vyloucend kyselina benzoova opét zfil-
trovana fritovou nélevkou 'S 4 a promyta
1% litrem studené destilované vody. Cely
postup byl jeSté jednou opakovan. Takto
ziskand Kyselina benzoova byla za michéani
rozpusténa v baiice pod zpétnym chladi¢em
v 550 cm3 benzenu za varu smési. Voda zbyla
v krystalech byla oddestilovdna kontinualni
azeotropickou destilaci s benzenem za sou-
Casného vrdceni v dili¢i odd&leného ben-
zenu zpét ke kyselin& benzoové. Po oddesti-
lovani vody byla smés za michéni ochlazena
asi za 1 hod. na 10°C. Vykrystalovana ky-
selina benzoovd byla prevedena do véalco-
vité nélevky zakondené fritou S 3 a vrstva
kyseliny benzoové bez odsavani byla pro-
myvana benzenem ochlazenym na 10 °C tak,
aZ se z vrstvy pfestal vymywvat raZoveé zbar-
veny podil. Potom byl z vrstvy odsat zbyly
benzen po stladeni Kyseliny benzoové. Pro-
ces, sestavajici z rozpousténi v benzenu, kry-
stallzace a vymyvani kyseliny benzoove byl
jeSté jednou opakovédn. Nakonec byla takto
zpracovand kyselina benzoovd zbavena po-
slednieh zbytk® benzenu prosavanim vysu-
Seného dusiku vrstvou kyseliny benzoové ve
vélcovité nélevce za tlaku 13,3 kPa a teplo-
ty 45 aZ 80 °C.

Pro postup podle vyndlezu lze pouZit Ky-
selinu benzoovou prostou kyseliny chlor-
benzoové. K ¢iSténi se pouZivd jako roz-
poustédel vody destilované nebo deionizo-
vané, prosté organickych latek, bez odpar-
ku, dédle metanolu nebo etanolu prostého
latek nerozpustnych nebo téZko rozpustnych
ve vodé, prostého latek reagujicich s kyse-
linou benzoovou, bez odparku, benzenu
prostého latek reagujicich s kyselinou ben-
zoovou, bez odparku. Alkoholy maji byt bez-
vodé, protoZe s cbsahem vody stoupd spo-
tfeba alkohold a zvySuji se ztrdty kyseliny’
benzoové. PouZité alkoholy a benzen lze re-
generovat destilaci. Technicky vyhodn&jsi
je pouZiti metanolu, etanol naproti tomu je
méné jedovaty.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob Cisténi kyseliny benzoové pro zi-
skani kalorimetrického standardu pomoci
rozpoustédel, vyznafeny tim, Ze kyselina

benzoova sé rozpusti pii teploté 20 aZ 25 °C
v metanolu nebo etanolu v poméru 350 aZ
550 g kyseliny benzoové na 1 litr metanolu
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" nebo etanolu, po odstranéni nerozpustnych
necistot se ¢iry roztok pfimichdva vkapéava-
nim do vody v poméru 1 litr roztoku na 1,1
aZ 2,6 litrt vody, po homogenizaci a odstra-
néni matecného louhu se tato etapa €iSténi

opakuje aZ tFikrat, poté se takto upravend -

kyselina benzoovad za michani a zahrivani
~ rozpusti ve vodé pri teploté 94 aZ 94,5°C
" v poméru 470 g kyseliny benzoové na 10
litr@t vody, pak se nechd roztok chladnout
na teplotu 40 aZ 50°C a volné krystalizovat,
naceZ se Kkrystalizace dokonéi ochlazenim
na 10 aZ 150C, vylouCené krystaly kyseliny
benzoové se oddéli, promyji vodou v po-
méru 1 kg kyseliny henzoové na 1 litr vody,
pfiemZ se tyto operace opakuji dvakrat,
posléze se kyselina benzoovd za varu roz-
pusti v benzenu v poméru 1 kg Kkyseliny
"benzoové na 1 litr benzenu a souCasné se
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oddestiluje voda zbyld v krystalech kyseliny
benzoové azeotropickou destilaci s benze-
nem, ktery se b&8hem destilace po oddéleni
vody vraci zpét k roztoku kyseliny benzoo-
vé, po ochlazeni tohoto roztoku za michani
na teplotu 10 aZ 15°C se oddé&lend vrstva
vykrystalované kyseliny benzoové promyva
nasycenym roztokem vy¢isténé kyseliny ben-
zoové v benzenu po dobu potfebnou k vy-
myti cizich latek z vrstvy €iSténé kyseliny
benzoové, pfidemZ operace spojené s roz-
pousténim, krystalizaci a promyvéanim ben-
zenem se provadéji aZ trikrat, naceZ se ky-
selina benzoova oddéli od benzenu napiiklad
filtraci nebo odstfedénim.a poslednich zbyt-
kit benzenu se zbavi prosdvanim vysuSené-
ho vzduchu nebo inertniho plynu za tlaku
12 aZ 14 kPa a postupné zvy3ujici se teplo-
ty 'od 40 do 80 °C. '
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