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(54) Zplisob regenerace rozpoudtddel

Vynm1ea ge tyka regenerace rovnoustedel odnaajlclch p¥i pPipravé chlor*dﬁ karboxylov,;ch
kyselin monoazobarviv, které slouzi jaxo me21proqukty pro syntézu vysoce stalych organic-
kyen pigmentl, , ‘ ‘

A Chloridace se vrovddf v prost¥edi bezvodého rozpoultédla, prifem# jsou k tomuto ddelu
‘zvlaste vhodné aromatické uhlovodiky jako je benzen, toluen, nebo chlorovené sromatické
uhlovodlky Jako je cklorbenzen, o-dicn;orbenzen, chlortoluen, nebo trichlorbenzen, Pouii% 1lze
téZ parafinické a cykloparafiricke uhlovediky nebo jejich chlorderivaty, nitroldtky jako

Je nap¥iklad nitrobenzen & o~nitrotoluen,

Monoazobarviva obecného vzorce (I)

(1),

Ve I\T'f-.‘ ¥-R

HOOC  OH



kde X znacl atom vodiku, chloru, bromu, methyl, ethyl, methoxy, ethoxy, neho nitroskupinu
a R znadf fenyl, nebo maftyl, pF{ {padné ddle substituované atomy chloruy bromu, nebo alkyl
Cl a¥ 04. sulfamoyl, methﬁl nebo ethylsulfamoyl karbamoyl, femﬁ.karbamoyl skupinami,
sloufi ve Pormé bezvodych suspenz{ v inertnim bezvodém rozpoustddle k prlp;ave odpovidaji-
cfch chloridd karbexylovyich kyselin, Jako chloridadnfho ¥inidla se pou¥ivéd fosgen, thionyl -
‘chlorid, nebo halogenidy ci oxyhalogenidy fosforu. Reakef vzniklé chloridy kyrboxylovych
kyselin se 0ddél{ od inertniho bezvodého'roznustldla, které se regeneruje,
Prostd regenerace roznouétedla destilac! neni schidné, protoze zbé orgenické 14tky

v rozpoustedle tvo¥{ ve vaPdku nerozpustné létky charakteru pryskyflc, &img vznikaji v desti-
la¥nim za¥izeni obt{¥né odstranitelné ndnosy. Mimo to obsahuje rozpou¥tédlo po chloridaci
kysele reagujici létky,‘které silné koroduji koﬁévé zafizend, |

~ Uvedené nedostatky odstraiude zpisob regenerace rozpoudtddel ﬁle vﬁglezp, pfiéemi se
postupuje tak, Ze se na odd&lené rozpoudtédlo po chloridaci plsoki vodnym roztokem alkalické-
ho hydroxidu nebo uhliditenu o konc. 10 a¥ 60 % hmot. v mno¥stvi 1 hmot. 471 ¥inidls na 5
a% 80 hmot, dllﬁ rozpoudtédla za intenzivniho promichdvdni smisi p¥i teplotdch od 40 °C
a¥ do teploty bodu varu prlsluéného rozpoustedla_s nédsledujicim oddestilovdnim dvou
frake! s to prvni frakce rozpou¥tédla s vodou 'a druhé Prakee bezvodého rozpoudtédla,.
Bezvodé rozpou¥tédlo se p¥imo vraci do chlorigace a vlhké‘rezpouétédlo. oddélené z prvni

frakce se vraci do odvodnovaci operace.

P¥ fklad 1 |

Do banky o objemu 1,5 1 o priméru 14 cm, opat¥end pilovim michadlem, jeho¥ 6sa je
uloZens 3 cm mimo svislou osu nédoby se‘pfed1021 975 g bezvodych filtrdth o gseparaci
chloridu mezibarvivas prinraveného kopulaci diszotovaného 2-karbmetoxyanilinu s 2-hydroxy-
-3-naftooovou kyselinou. Tyto filtrity obsahuli cca 28,5 g nedistot (tj. vedleisi 14tky -
v sufiné, nezreagované suroviny, vedlej3l produkty a rozpusteny chlorid mezibarvive)
- a 946,5 g toluenu, Za michéni se p¥idd 45 g roztoku hydroxidu sodného o koncentraci
. 44,5 % hﬁot. a‘feak§ni smds se vyhieje na 60 °C. BQ minut se michd & kontroluje se hodno=-
ta pH reakdri smisi, které musi byt vy38{ ne¥ 8..Po ukondeni neutralitace se za snifenych
otdSek michadlalvyhfejé obsah v bance k varu tj.Ana 110 a% 115 °C a do destiladnf banky
se pFes odludoval kapek oddestiluje prvani frakce rozpoudtddle s vodou o slo¥ent 25 g vody
a 75 g toluenu, druhd frakce 745 g toluenu s obzahem VOdﬂpod 0,01 % hmot., & destiladni
- zbytek o hmot. 175 g obsahujief je3t& 126,5 g toluenu. ! A
' Druhd frakce se poufije p¥imo pro dals{ chloridsci, Z d&lfef nddoby, kam se uvédi
po ochlazeni prvai frakee, odchdz! vode do odpad ua roznoustédlo se vraci do destilace
v dalsd overaci. v

Destilainizzbytkﬂz nékolika operaci se zpracujil zvlééi; K deatilainimu ibytkﬁ ze t¥ech
operacilse'pfigé 1 1 vody a,oddesfiluje se toluen s vodou, Destiladnf zbytek tvor{ nelisto=-

ty nerozpustné ve vodé a voda, Nefistoty se odfiltrujf, vbdaAodghézi do odpadu,



P¥iklad 2

3. cpatreného mlchadlem s vyzdivkou, kterd vzdo-

Do neutraslizadniho kotle o objemu 4 m
v ruje alkalilm a kyseliném se pFedloZi 3 502 kg filtrdtl po separaci chloridu mezibarviva-
‘ piipravenédho kopulaci dlazotovaneho 2,5-dichloranilinu s 2~hydroxy-3—naftoovou kyselinou,

Tyto filtrét obsahuji cea 102 kg nedistot (nezreagované suroviny, vedlejsi produkty, roz-

puStény chlorid mezibarviva) a 3 400 kg o-dichlorbenzenu. Po spu¥tén{ michadla se pPipust{
160 kg roztoku hydroxidu sodného o koncentraci 10 N, Kotel se uzavie, vyn¥eje me 70 af

80 °C a ponechd se 1 hod, michat. Po této dob& se obsah kotle p¥epusti do destila¥niho

nerezového kotle o objemu 4 m3

a opat¥eného ko¥vovym michadlem. Obsah kotle zs normélniho,
repsktive sniZeného tlaku se vyhbeje k varu a oddestiluje se'prvni frekce 95 kg vody
a 4B5 kg o;dichlorbenzenu a druhd frakce 2 650 kg o-dichlorbenzenu s obsahem pod 0,01 %
hmot. vody. Ve va¥dku jJe 492 kg zbytku obsahujicfho jeStd 325 kg o-dichlorbenzeny.
Druhd frakce se pou¥ije p¥imo pro daldf chloridaci. Z d&lied nddoby, kam se uvdd{

vo ochlazgni vrvni frakce, odchézi vods do odpadu a rozpousStédlo se vraci do odvedﬁovaci
kolony, nebo do destilace. >> | -
Déstilaéni zbytky se zpracovévaji»jako v p¥ikladu 1.
Péiklad 3 |

‘ Postupem podle pFiklad 2 se regeneruje kaZdé rozpoultédlo odpadajici p¥i prlprave

chloricd menoazobarviv, vznikejiefch z t8chto sktivnich a pasivnich komponent'

-

Aktivni komponenta Pasivni'komnonehta

Kyselina 2-hydroxy-3-naftoové 2 S-dichloranilid-B-amino-4-karbemto-

xybenzoeva kyselina

- " - -6-brom-2-hydroxy-3-naftoové 2-nitro-4-chloranilin
- . 2-hydroxy=-3~naftoovd 2-kyan-4-nitroanilin
-" - -" e -" - . 4-amino-benzam7d

- 2-hydroxy-6-nitro-3-naftoovd 2, S-diet0x_f-4 -sulfamoyl enilin

-" - .é-hydroxy-é-metﬁ.-3—naftOOVA '2-metoxy-S-trifulormetylanilin

e 2-hydroxy~6-metyl-3-naftoovd et
-"a 2-hydroxy-6-metoxy-3-naftoovd - " .
- "o 2-hydroxy~6-ethoxy-3-naftoovd -" .

-" 2-hydroxy-é;metyL-B-naftoové

. 2=hydroxy-3-nafteovd

l-naftylamin

2—mety1-3-chloranilin .

2-butyl -5-chloranilin
2,5-d1chlor-4-metyl sulfamoylenilin
2,S-dichlor-4-ety1sulf‘amoylatilin




prEEoMET vyNLLEZU

Zptsob fegeneraée rozﬁoué%édel, jako jsou aromatické uhlovodiky benzen ¥i toluen,
nebo chlorované aromatické uhlovodfky jeko je chlorbenzen, o-dichlorbenzen, chlortoluen
nebo trichlorbenzen, narafiniéké cyfloparafinické uhlovodiky a chlorderivdty, ddle nitro-
14tky jako nitrobenzen a o-nitrotoluen, odpadajicich p#i pPipravé chloridd karboxylovych

. kyselin monoazobarviv obecného vzorce (I)

(1),

HOOC ‘OH
kde X znaci atom vadiku, c¢hloru, bromu, methyl, ethyl, methoxy, ethoxy, nebto nitroskuninu
a R zEh&{ fenyl, nebo naftyl, piinadnd ddle substituované atomy chloru, bromu, nebo alkyl .
C1 a% C4, metoxy, etoxy, nitro, kyano, tfifﬁiorﬁetyl karbaikoxy C1 aZ 04, sulfamoy ,
methyl, nebo ethylsulfamoyl, karbumoyl, fenylkarbamoyl skurinemi, pﬁsobenim fosgenu,
thionylchloridu, nebo hel ogenidu &1 oxyhalogenidu fosforu, vyznadeny tim, ¥e se na oddéle~
‘né rozpoudtédlo po chloridaci plsobi vodnym roztokem alkalického hydroxidu nebo uhlili-
tanu o koncentrﬂci 10 % aZ 60 % hmot. v mno¥stvi 1 hmot. dfl ¥inidla na 5 a% 80 hmot.
a{1% rozpousdtédla za michéni, pfi teplotéch od 40 % ao teploty varu rozﬁouétédla. nalef se
ze smgsifoddestiluje prvé frakce rozpouétédlh 8 vodou a druhé frekce rozpoudtddla bezvo-

dého,
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