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Sposéb wytwarzania kwasu jednochlorooctowego
i urzadzenie do wykonywania tego sposobu
Udzielon patentu z moca od dnia 22 siei'pnia 1953 r.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania kwa-
su jednochlorooctowego oraz urzgdzenia do wy-
konywania tego sposobu. '

Zmane sq r6zZne sposoby wytwarzania kwasu
jednochrlooctowego. Postugujac sie majstarszym
sposobem wytwarzania kwasu chlorooctowego

z kwasu octowego i chloru gazowego lub chlor- -

ku sulfurylu albo tez mieszaniny SO: i Cls otrzy-
muje si¢ jako produkt reakcji mieszanine za-
wiérajgcg kwasy jedno-, dwu- i tréjchlorooctowy
bardzo trudne do rozdzielenia. Sposoby te wy-
magaja uzycia bardzo skomplikowanej i kosz-
townej aparatury z powodu duzej agresywnosci
produktéw reakcji, wobec czego wyszly one
z uzycia.

Inne sposoby wytwarzama kwasu jednochlo-
mooctowego polegajg na traktowaniu fréjchlo-
roetylenu (tri) kwasem siarkowym w obecno§gci

wody w temperaturach 160°—180° C i nastepnym

odprowadzaniu tworzacego sie kwasu jednochlo-

*) Wiadciciel patentu oswiadczyl, ze tworrcann wy-
] nalazku sa Stanistaw Galinowski i Antoni Kowalski.

rooctowego z Pparami nieprzereagoWanego trl
Ostateczne - wydzielenie czystego kwasu: jedno-
chlorooctowego przeprowadza si¢ przez oddesty-

lowanie tri, Odmiany tego samego sposobu po- -°

legaja na stosowaniu kwasu siarkowego 91—938%-
owego jak réwniez zastosowaniu zmniejszonego
ciSnienia wynoszgcego 50 — 400 mm Hg. Znane
jest réwniez wytwarzanie kwasu jednochloro-
octowego z tri i kwaséw arylosulfonowych z do-
mieszkg wody.

Powyisze sposoby wymagaja stosowania wyz-
szej "temperatury, powodujgcej silne nadgryza-
nie aparatury. Odprowadzenie wytworzonego
kwasu chlorooctowego z parami tri wymaga uzy-
cia wielokrotnego nadmiaru tri w stosunku do
ilosci stechiometrycznych, dzieki czemu w na-
stepstwie proces rozdzielania skladnikéw wyma-
ga oddestylowania znacznych iloéci tri.-- Stoso-
wanie prézni przedstawia duze trudnoéci apara-
turowe, uzycie za§ kwasow arylosulfonowych jest
zbyt kosztowne.

Przedmiot wynalazku usuwa powyzej wzmian-



kowane -trudnodci przy wytwarzaniu kwasu jed-

| 'qeh-.lorooctowego z tri i siarkowego
; i anie tri kwasem
4 ni#szej od dotych-

zastosowanie stochjometrycz-
nych ilodci tri i wody, prowadzenie procesu pod
ciénieniem normalnym, oraz zastosowanie tanie-
go. tworzywa potrzebnego do wykonania .apara-
tury, odpornego na korodujace dzialanie miesza-

niny reakcyjnej, zmniejszenie ilosci tri bedacego **

w obiegu, zmniejszenie zuzycia kwasu siarko-
wego na jednostke kwasu chlorooétwowego oraz
zmniejszenie ogélnych kosztéw wytwarzania.

Spos6b wedtug wynalazku polega na Wprowa-
dzeniu stechiometrycznych ilodei tri i wody do
naczynia reakcyjnego, zawierajacego kwas siar-
kowy 98%owy ogrzany do temperatury 1350 —
140° C. Nieprzereagowane pary tri wraz z chlo-
rowodorem wytworzonym w wyniku reakeijt
przechodza przez chlodnice, w ktérej nastepuje
wykroplenie tri, ktéry powraca do naczynia re-
akcyjnego, a wytworzony chlorowodor z rozdzie
lacza usuwa si¢ na zewnatrz urzadzenia. Proces
sprowadzi sie w ten sposéb do chwili otrzymania
w naczyniu reakcyjnym mieszaniny o skladeie
okolo 55 czeSci H2SOs i 45 czeSci CH:CLCOO.H.
Do naczynia reakcyjnego doplywa réwnoczenir
tri $wiezy wraz z woda oraz tri zawrémny po
skropleniu jego par.

Po otrzymaniu w naczyniu reakcyjnym mie-
szaniny o wyzej wspomnianym skbladzie, przele-
wa sie jg do destylatora i oddestylowuje kwas
jeduhochlomooctowy pod zmniejszonym ciSnie-
niem, a pozostaty w destylatorze kwas siarkowy
moze byé ponownie uzyty do reakecji.

Wedtug wynalazku do wykonywania opisane-
go sposobu stosuje sie urzadzenie przedstawio-
ne przykladowo na rysunku, przy czym przed-
stawia ono schematycznie cze§¢ aparatury stuzg-
cg do wytwarzania mieszaniny kwasu chloro-
octowego z kwasem siarkowym. Wydzielanie
kwasu jednochlorooctowego z mieszaniny reak-
cyjnej przeprowadza sie w typowej aparaturze
do destylacji prézniowej.

‘Do reaktora 1, zawierajacego kwas siark.owy,
doprowadza si¢ od dotu ze zbiornikéw 4 i 5 tri
i wode. Reaktor posiada plaszcz grzejny do pa-
ry, za pomocag ktérej utrzymuje sie¢ w reaktorze
temperatura 135° — 140° C. Nieprzereagowany tri
w postaci par przeplywa do chlodnicy 2 wraz
z chlorowodorem, ktory jest wydzielany w roz-
dzielaczu 3, skroplony za$ tri powraca do reak-
tora 1 .

Wedlug wynalazku najkorzystniejszym do wy-
robu reaktora i destylatora jest zeliwo o naste-
pujacym skiadzie chemicznym:

Nr patentu 37300

Fe 96.1

— 96.4%

P 10 — 08%
Si 229%

0,5%

Mn 0,7

oraz siarka 0,008% maksymalnie. Przewody do-

prowadzajgce tri i wode oraz fri powrotny sa

. wykonane wedlug wynalazki z zelazokrzemu

az do poziomu cieczy w naczyniu reakcyjnym.
" Przyklad. Do reaktora 1 o pojemmnosci 250 1
zawierajacego 200 kg 98%-ego H:SO« w tempera-
turze 135° — 140° doprowadza sie tri i wode
w iloécjach stechiomelrycznych z szybko$cia wy-
noszacy 6 litrow m oraz okoto 2,3 litra wody

"na godzme. S

-Po otrzymaniu w reaktorze mieszaniny reak-.
cyijnej o skladzie okolo 55 czeSci H:SO4 i 45 cEe-
$ci kwasu jednochlorooctowego zamyka sie do-
pltyw tri i wody i po zakonczeniu cyrkulacji tri,
przelewa sie ja do destylatora i poddaje desty-
lacji. Otrzymuje sie okolo 170 kg kwasu- jedno-

’ chlorooctowego

Zastrzezenia pateni:owe

1. Sposéb wytwarzania kwasu jednochloroocto-
wego przez dzialanie kwasem siarkowym na
tréjchloroetylen w obecnoéci wody w tempe-
raturze 140° C przy .cigglym obiegu tréjchlo-
roetylenu, znamienny tym, ze do kwasu siar-
kowego o stezeniu 989 doprowadza sie tréj-
chloroetylen z obiegu, tréjchloroetylen Swie-
zy oraz wode w takich ilosciach aby dopro-

" wadzona mieszanina zawierala stechiome-
tryczne iloéci tréjchloroetylenu i wody i pro-
wadzi reakcje az do osiggniecia mieszaniny
o skladzie okolo 45 cze§ci kwasu jednochlo-
rooctowego i okolo 55 cze$ci kwasu siarko-
wego, ktéra rozdziela sie przez destylacjg.

2. Urzadzenie do wykonywania sposobu wediug
zastrz. 1, znamienne tym, Ze naczynie reak-
cyjne zbudowane jest z zeliwa o nastepuja-
cym skladzie chemicznym: = zelazo 96,1 —
96,4%, krzem 2,2%, fosfér 1,00 — 0,8%, man-
gan 0,7 — 0,5%, siarka 0,008%.

3. Urzadzenie do wykonywania sposobu wediug
zastrz. 1, znamienne tym, e dolna cze§¢ prze-
wodéw doprowadzajacych do naczynia reak-
cyjnego tréjchloroetylen i wode wykonana
jest z zelazokrzemu do wysokoéci poziornu
_cieczy w naczyniu reakcyjnym.
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