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Vyndlez sa tykd sposobu hydrolyzy ace-
tonoximu za varu. RieSi vyrazné zhospodar-
nenie procesu a odstraiiuje zne¢istovanie
odpadovej vody. Pri hydrolyze vznikajice
pary sa vedd do rektifika¢nej kolony s ta-
kym teplotnym reZimom, ktory umoZiluje
napred wvydestilovat vznikajici acetéon a
potom skoncentrovat vzniknuty roztok chlo-
ridu hydroxylaménneho. Acetén a voda sa
zhromaZduja osobitne, takZe obe 1atky moZ-
no opidtovne zuZitkovat vo vyrobnom postu-
pe.
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Vynalez sa tyka vyroby chloridu hydro-
xylamonneho hydrolyzou aceténoximu v
prostredi kyseliny chlorovodikovej za varu:

CH3s
C=N—OH -}
CHs
- HC1 - H20 -~ (HONH3)Cl -
CHs
- \C 0
/
CHs3

RieSi zhospoddrnenié vyroby a odstratiuje
znedistovanie odpadovej vody, vznikajicej
pri vyrobe. _

Pri doterajSom spdscbe vyroby sa postu-
puje tak, Ze vsaddzka acetdnoximu, koncen-
trovanej kyseliny chlérovodikovej a vody sa
uvedie do varu. Vznikaji pary, ktoré si
zmesou vody, strhnutého aceténoximu a
vznikajuceho aceténu. Vedd sa do chladica,
kde totdlne kondenzuji na destilat. Destilat
sa rozdeluje na dve frakcie.

Prva frakcia sa destiluje za atmosiérické-
ho tlaku dovtedy, kym jej hmotnost nedo-
siahne 30 % hmotnosti vsadzky. PouZiva sa
na vyrobu aceténoximu.

Druhd frakcia sa destiluje za zniZeného
tlaku dovtedy, kym reakény roztok nie je
dostatone skoncentrovany pre izolaciu
vzniknutého chloridu hydroxylaménneho.
Obsahuje priblizne 5% hmotnosti aceténu a
pribliZne 5% hmotnosti acetdénoximu. Pre
velky obsah vody nie je moZné druha frak-
ciu pouZit na vyrobu acetdénoximu a pre ob-
sah aceténu nie je ji moZné pouZit ani na
hydrolyzu aceténoximu. Preto tvori odpado-
vl vodu a kanalizuje sa. Kanalizdciou sa
strdca pribliZzne desetina vsadeného acetd-
noximu a pribliZne polovina vzniknutého
aceténu. Obidve tieto latky odpadovil vodu
silne znedistuji a preto ju treba pred vypus-
tenim do verejnych tokov nédkladne d&istit.
PretoZe uZ od podiatku destildcie ubtida v
reakénom roztoku vody, musi jej vsddzka
obsahovat velky prebytok. Vydestilovdvanie
prebytku vody pri skoncentrovdvani reaké-
ného roztoku je zdlhavé a nikladné.

Zo ziskaného skoncentrovaného reakéné-
ho roztoku sa potom izoluje chlorid hydro-
xylamoénny kryS$talizdciou a vysolenim.

Vys8Sie uvedené nedostatky sa odstrédnia
spOsobom podla vynélezu, pri ktorom sa po-
stupuje tak, Ze vznikajice pary sa vedd do
rektifikadnej kolény, na hlave ktorei sa
spdtnym tokom udrZuje teplota v rozsahu 55
az 65 °C, s vyhodou teplota v~ u aceténu,
dovtedy, kym vznika dostilat. Spatny tok sa
moZe vytvarat niekiorym zndmym spdso-
bom, napriklad refluxnou klapkou alebo de-
flegmétorom s regulovanym chladenim. Des-
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tilat obsahuje v3etok wvzniknuty acetén v
koncentrovanej forme a moéZe sa zndmym
spdsobom pouZit na vyrobu acetdénoximu.

V destilacii sa dalej pokrafuje bud za at-
mosférického, alebo za zniZeného tlaku. Tep-
lota na hlave kolény sa spdtnym tokom po-
stupne upravi na teplotu, odpovedajiicu bo-
du varu vody pri pouZitom tlaku a z reaké-
ného roztoku sa vydestiluje tolko vody, kol-
ko je treba k jeho skoncentrovaniu pre izo-
laciu vzniknutého chloridu hydroxylamédn-
neho. Vydestilovand voda neohsahuje ace-
ton a mdZe sa zndmym spdsobom pouZit na
hydrolyzu aceténoximu. Izoldcia chloridu
hydroxylaménneho zo skoncentrovaného re-
akéného roztoku sa mbZe uskutotnit niekto-
rym zndmym spdsobom, napriklad KkrySta-
lizaciou.

Sp6sobom podla vyndlezu je parami str-
hévany aceténoxim vraceny spadtnym tokom
do reak¢ného roztoku, kde zhydrolyzuje a
tym sa kvantitativne vyuZije. V8etok vznik-
nuty aceton sa ziska v koncentrovanej for-
me, takZe sa da kvantitativne zuZitkovat.
PretoZe spédtnym tokom je do reakéného
roztoku vracend voda, nemusi sa vo vsadzke
pouZit jej prebytok. Tymito Géinkami sa do-
siahnu vy38ie vytaZky chloridu hydroxyla-
monného a jeho vyroba sa vyrazne zhospo-
darni. Zéaroveil sa odstrdni znedistovanie
odpadovej vody, takZe ju netreba pred vy-
pustenim do verejnych tokov nédkladne &is-
tit.

Priklad

Pri prvom pokuse sa do banky vsadi 200
gramov aceténoximu, 268 g 37% kyseliny
chlorovodikove] a 343 g destilovanej vody.
Na banku sa nasadi destilaény chladié a
vsddzka sa uvedie do varu. Vznikajice pa-
ry sa kondenzuju v chladiéi. Destilat sa de-
Ii na dve frakcie: Napred sa vydestiluje
251 g prvej frakcie, ktord obsahuje 69 g a-
cetonu. Potom sa vydestiluje 305 g druhej
frakcie, ktord obsahuje 20 g aceténu a 19 g
acetonoximu. Ziskany skoncentrovany re-
ak&ny roztok obsahuje 105 g chloridu hyd-
roxylaménneho.

Pri druhom pokuse sa do banky vsadia
rovnaké hmotnosti acetdénoximu a Kkyseliny
chlérovodikovej ako pri prvom pokuse, ale
len 180 g destilovanej vody. Na banku sa
nasadi rektifikaénd koléna a vsddzka sa u-
vedie do varu. Vznikajlce pary sa vedi do
rektifikatnej kolény, na hlave ktorej sa
spatnym tokom udrZuje teplota 56 °C. Spét-
ny tok sa vytvdra regulaciou privodu chla-
diacej vody do deflegméatora. Ked presta-
ne vznikat destilat, teplota na hlave kol6-
ny sa spdtnym tokom postupne zvy3i na
99 °C. Vtedy je vydestilovanych 239 g des-
tildtoru, ktory obsahuje 150 g acetdénu. Po-
tom sa vydestiluje 151 g vody, ktord sa od
dosiahnutia teploty 99 °C na hlave kolény
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zhromaZduje osobitne od dovtedajSieho des-
tiltu. SkuSka na obsah aceténu i aceton-
oximu vo vydestilovanej vode je negativna.

b

Ziskany skoncentrovany roztok obsahuje
125 g chloridu hydroxylamoénneho.

PREDMET VYNALEZU

Sposob vyroby chloridu hydroxylamoénne-
ho hydrolyzou aceténoximu v prostredi ky-
seliny chlérovodikovej za varu, vyznaCeny
tym, Ze vznikajlice pary sa vedid do rekti-
fikafnej kolony, na hlave ktorej sa spatnym
tokom udrZuje teplota v rozsahu 55 aZ 65 °C,
s vyhodou teplota varu aceténu, dovtedy,
kym vznikd destildt, a potom sa teplota na
hlave kolony upravi na teplotu varu vody,

odpovedajacu pracovnému tlaku a z reaké-
ného roztoku sa vydestiluje za atmosféric-
kého alebo zniZeného tlaku tolko vody,
kolko je treba k jeho skoncentrovaniu pre
izoldciu vzniknutého chloridu hydroxyl-
amoénneho, priCom vydestilovdvana voda sa
od okamZiku dosiahnutia teploty varu vody
zhromaZduje osobitne.
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