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(54) Zpusob kontinudlni rafinace surovych 2-metyl-4-chlorfenoxy-
karbonovych kyselin

Vyndlez se tfké zplisobu kontinudlni rafinace surovych 2-metyl—4-ch1orfenoxykarbonovych
kyselin toluenem za pomoci vibraci. :

PFi vyrobd 2-metyl-4~chlorfenoxyalkenkarbonovych kyselin reakci sodné soli 2-metyl-4-
-chlorfenolu e monochloralkankarbonenu sodného s slkalickém prostredi se ziskévd reakéni
sm¥s predstavujici vodny roztok 2-metyl-4-chlorfenoxykarbonanu sodného a nezreagovaného ple-
bytku 2-metyl-4-chlorfenolédtu sodného. Pritomnost této vychozi ldtky je neZédouci, jeliko%
by zpisobovala nepfipustné znedi¥téni produktu @ ztréty, kdyby nebyla pred daldim Zpracova-~
nin z reakdni sm&si oddslena a regenerovéna.

Dosavadni zpisob rafinace spo¥ivel v tom, Ze se nezreagoveny 2-metyl-4-chlorfenol z re-
ak¥niho prosttedi vydestiloval vodni pérou. DPestileci vodni pérou viak neni moZno z reak¥ni-
ho prostiedi odd¥lit vSechen 2-metyl—4—chiorfenol, ktery se pak hromedi v hotovém produktu
a tento nep¥ipustnou m&rou zne&i $tuje.

Uvedené nedostatky dosavadniho zpisobu se podafilo prekvapiv® odstranit zpisobem konti-
nuélni rafinace 2-metyl-4-chlorfenoxykarbonovych kyselin obsafenych v reakini sm&si, vznike-
jici pPi jejich vyrobd, ve formé& svych sodngeh solf a znedistdngch predevifm pritomnosti nez-
reagovené sodné soli 2-metyl-4-chlorfenolu podle vynélezu, jeho¥ podstata spodivé v tom, Ze
pH reek¥ni sm&si se upravi na hodnotu 6,3 8% 6,7 pridavkem kyseliny éolné, tak¥e sm&s pak
obsahuje vedle sodné soli 2-metyl-4-chlorfenoxykerbonovych kyselin nedisociovany 2-metyl-4-
—chlorfenol & tato sm&s se extrshuje protiproudn® toluenem za pouZit{i vibraci.

Vodny rvafinét se zbavi strieného a rozpudtdného. toluenu a zbytlkd 2-metyl-4-chlorfenolu
azeotropickou destilaci, prifem% toluen z{skany dgstilaci se spojf s toluenovym extraktem.
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Rafinovany vodny roztok sodné soli kyseliny 2-metyl-4-chlorfenoxykerbonové jde na dal3i zpra-
covéni. Toluenovy extrakt se potom zbavi 2-metyl-4-chlorfenolu reextraskci vodnym roztokem
louhu sodného, nede’ se od vodné féze toluen 0dd&li a soufasnd prelisti azeotropickou desti-
laci, Zi§kany vodny roztok 2-metyl-4-chlorfenolsatu sodného se vraci do reakce.

Tento zbﬁsob mé ndkolik vyhod. Pfednd umofnuje dosdhnout vysoké &istoty vystupni kyse-
liny 2-metyl-4-chlorfenoxykarbonovéd. Soulasné je moZno na minimum sniZit ztrdty 2-metyl-4-
~-chlorfenolu. U¥innd extrekce za pomoci vibraci rovni# umo¥fiuje sniZit spotiebu toluenu a
tim. spot¥ebu energie na jeho destilaci. Popsend kontinudlni rafinace je teké zdkladnim pred-
pokladem pro kontinualizsci celé vyroby a tim sniZeni jeji pracnosti.

Ne pfiloZeném obrédzku je schematicky znézorn&n zpisob kontinudlni rafinace kyseliny
2-metyl-4-chlorfenoxykarbonové. Reakéni sm&s 1 se upravi p¥idavkem kyseliny solné 2 na pH
6,3 at 6,7. Tekto upravené vodnd reskini sm¥s 3 se protiproudn® extrahuje toluenem 4 za W¥in-
ku vibraci{. P¥i extrakeci prejde nezreagoveny 2-metyl-4-chlorfemnol do toluenové féze: vodnd
féze 5 se zbavi zbytkd toluenu szeotropickou destilaci 2 tento proud 7 jde.nae dalsf zpraco-
véni{. Toluenovy extrakt § se spojfl s toluenem 8 2 @zeotropické destilace I a extrahuje se
2z ndho vodnym roztokem hydroxidu sodného 9 2-metyl-4-chlorfenocl. Po extrakci II se proud 10
obou fézi, vodné i toluenové, podrobi szeotropické destilaci II. Zbytek 1] se vraci zp&t
do reakce & destilét 4 se zmovu pouZije pro extrakei I. '

Prikled

Byla provedena extrakce reak¥ni sm3si, obsehujfci 30,5 % hm. sodné soli kyseliny 2~
~metyl-4~chlorfenoxyottové, 5,3 % hm. 2-metyl-4-chlorfenolu, 9,9 % hm. chloridu sodného,
3,3 % hm. glykolétu sodného a zbytek vody a majic{ hodnotu pH 6,5, toluenem ve vibradnim
patrovém extraktoru pri 80 °C. '

Extraktor m&l vnit¥ni primé&r 15 cm a d¥innou délku 4 m, bylo v nEm umist&no 39 pater
s teflonovymi perforovenymi deskami, kterym byl udilen vibraéni pohyb ve svislém sméru s em-
plitudou 0,2 cm a frekvenci 3,4 Hz. Objemovy pritok vodné fédze byl 180 1/h, toluenu 90 1/h.
Rozptylovéna byle vodné féze. Kone¥né koncentrace 2-metyl-4-chlorfenolu ve vodné fézi byla
30 ppm.

PREDMET VYINALEZU

1. Zpisob kontinudlni rafinace surovych 2-mety1~4*chlo;fenoxykarbonovjch kyselin obsa-
fenych ve form¥ svych sodnych solf v alkalickém vodném roztoku 8 zneldisténych pritomnosti
2-metyl-4-chlorfenoldtu sodného, vyznadujici se tim, Ze se pH roztoku upravi na pH 6,3 8%
6,7 & uvolnédny 2-metyl-4-chlorfenol se extrahuje z vodného roztoku protiproudn® toluenem
za pou2iti vibract.

2. Zpisob podle bodu 1, vyzneleny tim, Ze teplota yodného roztoku a toluenu je 50 a%
90 °c. _

3. Zpisob podle bodd 1 a 2, vyznalujici se tim, Ze vodny roztok je rozptylovdn do roz-
toku toluenového.

'4. Zpisob podle bodu 1, vyznaedujici se tim, Ze se toluen obsahujici{ vyextrahoveny 2-
-metyl-4-chlorfenol zbavi této slozky extekcl vodnym roztokem hydroxidu sodného.

5. Zpisob podle bodd 1 & 4, vyzneXujici se tim, Ze se toluen odd&li od vodného roztoku
hydroxidu sodného, obsshujicfho 2-metyl-4-chlorfenolét sodny, azeotropickou destilaci.
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6. Zpisob podle bodu 1, vyznadujici se tim, Ze se vodny roztok 2-metyl-4-chlorfenoxy-
karbonové kyseliny po extrakei toluenem zbavi zbytkd toluenu & 2-metyl-4~chlorfenoclu azeo-
tropickou destilaci, prilem% se destildt spoji s toluenem vystupujicim z estrakce.

1 list vykrest
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