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~-(54) Zpisob viroby N-fosfonomethyliminodioctové
kyseliny

s (3.7). Popisuje.se.zplisob_vyroby. N-fosfonomethyliminodioctové " T T

’ - kyseliny, kter§ zahrnuje 1) reakci iminodioctové kyseliny s ;‘

w-kyscl-i—nou—fos-foritou—a~zdrojem—formaidehydu-ve“vod'ném

‘ - rozioku za pfitomnosti koncentrované kyseliny sirové, 2)
filtraci a izolaci produktu vysréZeného ve stupni (1), kterym

" " j&" N-fosforiomethilimino-dioctovd” Kyselina, 3) odebréni =~
filtrdtd ze stupné (2) a pHpadné odstrandni &4sti vody z
téchto filtrdtd, 4) pfenesent filtrétd ze stupné (3) do dal$iho
reak&niho stupné, ve ktérém se podrobi reakei dal¥f imino-
dioctovd kyselina s kyselinou fosforitou a zdrojem
formaldehydu za ptitomnosti kyseliny sirové, a poté 5) opa-
kovéni stupii (1), (2), (3) a (4) v fad& cykld.
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Zplisob vyroby N~fosfonomethyliminodioctové'kyseliny
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Oblast Techniky

4
Vynalez se tykd chemickych postupt a zejména zpusobu

viroby N-fosfonomethyliminodioctové kyseliny.

Dosavadni stav techniky

N-fosfonomethyliminodioctovéd kyselina -je znama slou-

' Zenine, kte;a se pouZiva pfi vyrobé N-fosfonomethylglycinu a
nékterych jeho soli, které jsou ulinné jako herbicidy.

Obvykiy zplisob vyroby N-fosfonomethyliminodioctové

kyeseliny je popséan v. patentu Spojenych Stath &. 3 288 846.

xlad 4 tanL popisuje zpusok, pfi kterém se hydrochlo;id'

aminodioctové kyseliny (slcuceniny zdé oznafované jako

iminodiocteva kyse11ra) za p*itonnosti koncentrované kyseliny

w“"cl'ﬂo ovedikové a kyseliny’ GTLROIOSIOracne zahreje na teoloLu

= R e I “ e

b vt
100 °C a pote- se podrobi. reekci .s. 38% vodnymn«rozLoxemr -
formaldehydu a poté paraformaldehydem. Produkt je popsén jako . _ ...
i-dioctovd kyselina-aminomethylenfosionovéd kyselina, zds je

viak oznafovén jako N-fosfonomethylimincdioctovd kyselina.

Znémé Jje féda dal8ich zpusobd vyroby N-fosfoncmethyl-
v ‘ iminodioctové kyseliny, v&etné napfiklad zpisobu popsaného v
! | patentu Velké Briténie <. 2 154 3589, ve kterém se sul
- alkal:ckého kovu a iminodicctové kyseliny, jako. je sodnéd sul,
~-r~-poaroo_ﬁmreakci~—se“~siknou-—mineré%ni" kyselinow, - jako --je-— -- -
kyselina sirova, c¢imZ se vytveri sul silné mineradlni kyseliny
s imincdioctovou kvselinou a sGl alkalického kovu s kyselinou
{ngpfiklad siran sodny). Sul silné minerdlni kyseliny s
iminodicctovou kyselinou se poté podrobil reakci s formalde-
hvcem a kysellnou Ioszorltou a dostatecnym mnozstv1m vody pro
rozpustenl soli alkallckeho kovu, priCemZ se vysréii produkt,

kterym je N-fosfonomethyliminodioctova kyselina.




Podstata vynalezu

P R — =

Nyni bylo s prekvapenim zjisténo, Ze filtraty :z reakce
iminodioctove kyseliny s kyselinou fosforitou a formalde-
hvdem je moZné mnohondsobné recyklovat bez nadmérného narustu
obsahu vedlej$iho produktu, za pfedpckladu, 3e se pouiije

-

jako minerélni kyselina kyselina sirovéd a e vychozim

=

ateridlem je kyselina iminodioctova a nikoli djeji sal s

4]
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kalickym kovem.‘

vV souladu s tim vynadlez ©popisuje zpusob VYroby

N-Zosionomethyliminodioctové kyseliny, ktery zahrnuje:

1) reakcl iminodicctové kyseliny s kyselinou fosforitou a

zdrojem formaldehydu ve vodném roztoku za pritomnosti

koncentrované kyseliny sirové,

2) Tiltraci a izolaci produktu vysrdZengho ve stupni (1),

L

ktervm je N-fosfonomethyliminodioctova kyseling,
' A T ' - B
- SO el -‘iﬁ““‘.f““
3-) -dnbranmunibt—atu—ze—sLuoze 2 r—a—plipadné odstTaasnl
asti vody z tecnuo filtrat &,
4) pfeneseni [iltratd ze stupnd (3) do daldiho r ‘

g
stupné, ve kterém se podrobi reakci dalsi 1m4noglo

kyselina s kvsellnou fosforitou & zdrojem forms
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za pritomnosti kyseliny sirové, a poté

5) opakovéni stupfid (1), (2), (3) a (4) v fadd cykld.

Zplsob podle vyn;;ezu Se dghre

R B

nuélnlm zplsobem, ze}mena Dfi 'velkych objemech vyrobv. Je

tudiZ tfebz rozumét, e vy3e uvedené stuond (1) 27 (5) moh

O

u
predstavovat hypofetické stupnd v kontinualni reakci, pri
které se proud filtratu kontinualné recykluje do reaként
nadeby (popfipadé pfes stuped pfi kterém se odstrzfiuje voda)
a pfi- kterém "se do  reakéni’ naddoby Kontinuilne dodavaji

reaktanty, a kyselina N-fosfonomethyliminodioctova, jako

produkt ktery se srazi, se ‘cdstrafiuje kontinudlni nebo

_hodi pro_praci kenti-=. .. .




fsemikontinUélni filfraci.,‘ L :._ ,' "

Pou21t1 recyklacnl reakce Dod‘e vv“ale7u onecne mé zai

nasledek sniZeni’ mnozstv1 kapalneno oco;du VYTV arenéno ddnvm

zpusobem a nequLnne351 vyu21L1 vvchozlcn mater” R
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’"Zdrojem formaldehyd CJe™ “qocgé budto -vodnv ,rozt

¢

\ e
formaldehydu nebo paraforma aldenvd, v .zavi s1ost1~na,mﬁoistgiv

-

“vody; —které -4 - Fhdouci- —y*i¢é3§ri PO
stuphi (3) odstrafuje voda. X
nasWedujlc1ch reaxcnlcn stupnic

f,
\
snlzenl mnozstv1 vody, kuere ]e nu 1o odstrafoval.™- - .
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. form& (napriklad jako pevnou latku ve formd &ipinekl, Jjaxo

kapalnou taveninu nebo jako vodny roztok, napfikizd Jjaxo
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xomer&né dostupny vodny

kyseliny fosforite.

Ve stupni (3) se vyho dré odstrahuie voda a mezi vhodné
metody odstrafovani vody,patfi nepfiklad destilace filtratd
ze  stupnd (2) nebo pouZitl polopropustneno prostfedi.
Destilace filtrata miZe prebinat ©Fi atmosférickém tlaku
pIi tep‘ote varu ‘#iltratového médiz, typicky'fédéﬁé'l40 °C v
dobé ukoneni destllace."éy ' P
atmosfer*ckem tlaku Je LSpOK jivé a umcZiuje mnODOdasobpe
onaxovanl cyklu. MiZe v3ak byt Zédouci sniZit moiné VVLVE’”Ql
vedlej51ch produktl provadél im destilaéniho stutné 'z
snizeného tlaku a pfl odpovida Jicim zplsobem nizgi teplote
varu rlltratoveho media. .Moinost sniZeného  vvitvaien

vedlejdich produktl musi wvyrovna -ivyéené naklady na préaci

1M
e
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24 sniseného tlaku. Obecné Je vSax vyhodré provédeét ¢ i
laci filtratového media pfi teploté od 20 °C do 140 °C,
napfiklad od 60 °C do 140 °C, zejména od 60 *°C cdo @
nebo zvlastd od 40 °C do 100 °C, 23 Fisluinéd sniZenéh
tlaku. CoT o o T

Pokud je to Zadouci, je moZné pevny produkt ze stupné




(1) izelovany filtraci, Xtervm je Xvselina

N
iminodioctovéd, promivat pro odstranéni "fi;trétovéh ‘Tﬁedia
které na ném ulpélo. Pokud je td zadouct, 3
cast takovych kepalin =z

rozumi se, Ze terminv "filtrécy"

a 0
N * - - [y . . - - !
jsou zde pouiivany, -zahrnujil takové kepzaliny z promyvu,

pripéhu = destilaéniho stupné izolovat a vritit Jed do
i

reakCnino stupné (1). Recyklace formaldehvdu vSak neni nutna
z netvefi pggﬁiﬁ;nQu_sauCési;xgnaLpvu--?hf S

W—,,.-' RO L gt T gl T T R M..-\\.— -

prupbéhu reakéniho stupné

DouUZit rgakteanty ve v

podstaté stechiometrickém poméru, =z&koli nmiise byt Zécdouci
pouzit | lehky molérni nadbvtek vzhledem k iminodicctové
kyseling.. Je. tedy vvhodné pouZit od 1 do 1,5 mol kvselinv

fosforité na mol iminedioctové kyseliny, napfiklad 1,1 mol

]

kyseliny fosferité na mol iminodioctové kvseliny. Podokbné 4e
b Y

vyhedné ‘pouZiti od 1 do 2 mol form"ldehvdu na mol

_mwnodﬂoctove k]SE iny, napr ikiad 1,2 moT rorma1deﬂvau na mel

C— ——— s s i — —ammm -

iminodi OCLOVE kVScllny Kyvselina sirovi neni v prubéhu radkce
scotfebovavana jeko primérni reaktant, 2 mélo by Dyt pouZite

”

dostatelné mnocistvi kyseliny sirové pro doszZeni odpovicdajici

f

reakéni- rychlosti. Je tedy viyhodné pouZit od 0,5 do 2 mol

kyseliny sirové na mol kyseliny iminodioctoveé, nepriklad
pfiblHdiné -1 - mol kyseliny sirové mna mol kyseliny imino--
dioctové.

Je vhodné pouZit  dostztefnéd mnoistvi vody, aby se




K

zajistila oohybliVoSt reakEniho media. Obecné je moZno pouiit

a? 10 nebo v1ce mol VOGJ na mol ‘iminodicctové kysellny,-ale

mnoistvi vody nitné pro ziskani GEinného reakcn1ho medla mizZe

odbornik snadno urcit.

V_reakc im tﬁpni (1) zplscpbu godle v nalezu e vyhodné

pfidat zdroj ~formaldehydu ' do ovredsmési 1a'yseliny imino-

ldioétéié}”L;éelinyﬁfq&f@r;ﬁé_a'kyﬁeléﬁi:§;:; -Pokud. se jako
2droj fermaldéhydu pou;ije #odﬁy formaldehyd, Drlda s o
formealdehyden veda. Obwvykly koﬁéréﬁé dostupny odpv roztok
formaldehycu cbsahuje naprfiklad oé pfibliing 36 3 {(hmotnost /
/ iﬁmogggg-Y;mad“mﬁfiﬁilgﬁghfuﬁiﬁﬁwmﬁﬁﬁ“ﬁﬁ6§f“é“”“hmotnost)

formaldehydu ‘spoleéné neptiklad pfiblizné 0,5 - 1,5 %

S

(hmotnost / hmotnost) methanolu jako stabilizétoru. Pokud se
Lakovy roztok pouiije napfiklad v pcmérufl'ml formaldehydu na
mol kyseliny imincdioctové, pfidé se pribliineé 1,7 - 3 ﬁol
vody na mol kyseliny iminodioctovée. MiZs to byt dostatelné
mno3stvi vody a potom se do predsmésl kyseliny iminodioctove,
kyseliny fosforite a kyseliny sirové nemusi piidavat Zadna
voda. .Obecné je vsak vvhodné k této pfedsmési vodu pfidavat,
tek, %e celkové mnoistvi vody, vistiné vody pfidané se zdrcjem
formaldehvdu nebo s kyselinou fosforitou, Cini a3 10 ml vody
na mol kyseliny iminodioctové. Pokud se jako zdroj formalde-
nydu pouiije paraformaldehyd,‘ neprfidéd se s formaldehydem

Zadna voda nebo metnanol a k predsmési se priddvad poZadované

mnoZstvi VOO.V .

Reakéni teplota Jje <typicky od 30 °C do 150 °¢,

nepfiklad od 105 °C do 125 °C, nebo zejména od 110 °C do
Y,

190 °C. NiZ3i reak@ni teploty, nepfiklad reakéni teploty

ni¥si ne? 100 °C, mchou vykazovat ‘ako vyhodu sniZeni

viéfenvych v prubéhu
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mnoistvi jakychkoli vedlejSich produi

reakce, to je vdak vyrovnéno sniZenou ryc chlostl reakce. Muie

byt " potom vyhodné upravit _podminky . zpisobu ve prospéch

zvysené rychlosti  reakce, napfiklad zvySenim mnoistvi

kyseliny sirové v reakdni smési.




MnoZstvi dal3i kyseliny iminodioctové, kyseliny fosfo-

&, kyseliny sirové a formaldehydu, prfidavand™do dals:iho
rezkéniho stupné nebo stupfill (1) nasledujicich recykiaci
filtréth pres stupné (4) a (5) samozfejmé zavisi na
mnoZstvich reaktantl kterd se vraceji recyklaci, a zvoli se
tak,‘aby se celkové mnoZstvi {pomér) reaktantld udriovalo v

ovaném rozmezi. Podobné se mnoistvi vody odstraziované v

T
O
( u
O.

prubéhu stupné (3), napfiklad destilaci filtraty, zvoli
cné tak, aby se udriovala pofadovand celkova vodni bilance ¢

oec
poZadoverié koncentrace reaktantll ve. vodném mediu.

ACkoli zpisob podle wvynalezu Jje vhodny pro - Zadu
opakovéni cykld, dochazi v pribéhu recyklace nevyhnutelnd ¥
progresivnimu néristu obsahu vedlejiich produktﬂ. Samozfejmés .
je moiné pokraCovat v récyklaci aZ do vytvofeni nadmérného

mnoZstvl  vedlejSich produktd. Obecné je v3ak thodné
b

Q.

kompenzovat nérﬁst obsahu vediej3ich produktd ovrovidén

e

Cisténi Droudu“_lltratu, které spoCiva v tom. 28 S8 VK 2

=|

e

cvklu. odstrani &ast -proudu~ flltratu. _”;;moiné:ﬁpauiif“

filg rauu, opecné. Je-viak vynodne neocsbranovau“v-

napfiklad odstrandni 2z 25 % a? 40 % nebo vice lpréudu~
ice neZ 50 g,
a tyvpické mbie bvt oderanovanl az 40 3 proudu filtrétqd,
alkoli je samozfejmé moZné sniZit hladinu vedlejdich produktd
(Jak je zde popséno) tak, Ze je moiné proviadét odstrafovani v
je3té mendich mnoZstvich nebo dokonce neprovadét odstrafiovani
vibec. Pri kontinualni. praci lze pousit odpcvidajici,odstra—
novaci proud.

Vynalez ilustruji nasledujici pPiklady, ve kterych jsou
vSechny Ca&sti a procenta &astmi a procentv hmetnostnimi,

poxud neni uvedeno jinak.
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-konverze 78,8 % N-rosronomebnyW1mlnodwocLove kvseliny.

) _7 - ¢ 3
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pfiklady provedeni vynalezu . -, . . e e
o L ‘ o L s
pEiklad 1 e T T T
Cy}ClUS 1 _'-f . ‘ :r' - e e r..-”I- . |
. ) . ) ' ks : . ,“ A . ". . -f
Do tfi rdlé bafky: ‘© objemu 750 m_.bgatfeAéfteplomé:qn,
h“adlcem"pf ika p acd ral ko 2 m+craclem‘se_vlgg;;Lj{@;g

(0, 514 mol) kysellny T'osrorlte, 50 99 jO,S ~mu%) fﬁﬁe%‘ny
éi_ove (ktera se pp%déxawquorﬁbéha“lo minut, Béhem nichi s
p‘zoruje zvysen; teoloty 2d ‘na ~6O RIS 66,5“
(0, 4§6'ﬁ61) iminodioctové kvsell Reak&ni smés se poté

zanre3e na Leplotu 120 °C a \r'prubéhu 1 hodinv se _pfidé:'m
48,2° g 36,1% formaldehydu (0,580 mol). V prubénu pridévani se
teplota udrzuje mezi 110 °C a 120 °C. Po ukenéeni o

se reakéni smés nechd v prib&hu 90 minut ochladit na T

25 °C a reakZni smés se zfiltruje. Tiltrani kolid ss promyje
57 ml vody a predukt se vysudi® ve vakuove ‘suirng, &im? se

ziska 67,% g N- rosfonometnyl1mlnod;oc ové kyseliny o &istot

g
98,0 %, coi cdpovida ;zolovancﬂu 'vy &3ku 59,8 %. Filtréty

(128,0 g) a promyvaci voda 66,0 g) se'zanélvzuji, a ziisti,
se, Ze obsahuji’ 13,7 %, respekitive 5,5 .% N-fosfonometh

vl
1m1nod1octove kyselinv. To - odpovidé celkovému vytéiku

Destilace filtratu

122,3 g filtrath z cyklu 1 se umisti zpét do reakénl
baiky a aparatura se upravi pro destilaci. Filtréty s
zahfﬁvaji na teplotu varu a odstra ani se 27 g destilitu,
pficemi konecnad teplota obsahu nadcby ¢ini 140 °C. Zahu3téné

f;ltréty_se“poté_péuiiji v cvklu 2.




Cyklus 2

ZahuSténé filtraty z cyklu 1 se umisti do t¥ihrdlé
bafky o objemu 500 ml opetfené teplomérem, chladidem,
pfikapavaci nélevkou a michadlem. Do bafky se za michani
pfidé 40,8 g (O,493L.mol) kyseliny - fosforité, 63,6 g

{0,469 mol) kyseliny iminodicctovéd a 5,0 g (0,050 mol)

™~
(oY
i~

kyseliny sirové. Pridavek kyseliny sirové vychaz

predpokladu, Ze v promyvaci kapaling ‘a filtradnim kolégi

doSlo k ubytku 10 $ kyseliny sirové. Reakéni smds se jols}
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‘zahZeje na teplotu 120 °C a v prubéhu 1 hodiny se pfidé
mo S
n

46,1 g 36,1% formaldehydu (0,5
C %

teplota udriuje mezi 110 °

0 ¢ &
reakéni sm&s neché v pribéht 0 minut ochladit na teplotu.

se
25 °C. Reakéni sm&s se zfiltruje a filtraini kolic se promyje
57 ml vody. Produkt se vysusi ve vakuové suZirng, cimi se

ziské 102,2 g N-Iosfonomethyliminodioctové kyseliny o Cistotd

=SS 4 %, coz  odpovida  kumulativmimueo f izolovanému., . vytéiku

-

75,3 %. Filtrdty (99,3 g) a promyvaci voda (78,8 g) se
czepalyzujl, a zjisti se, Ze obszhuji.7,5 %, respektive 3,7 .2
N—fosfohoﬁethyliminodioctové kyseliny. To odpovidéd celkovému

kumulativnimu vytéiku konverze. 81,7 % N-fosfonomethylimino-

dicctové kyseliny.

Destilace filtratu

bafiky a aparatura se upravi pro destilaci. Filtraty se
zahfivaji na teplotu varu a odstrani se 20,5 g destilétu,
pricemi konelnd teplota cobsahu néddoby &ini 140 °C. Zahuiténé
filtraty se poté pouZiji v cyklu 3.

N
Cyklus 3 - )

Zahuiténeé filtraty reakce 2 se umisti do tfihrdilé

3

95,1 g_filtratd z reakce 2 se umisti zpdt. do.rsakéni -.
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© bafky © objemu 250 ml;.ooétfené' teplbmérem,gﬁchladié?m,
ﬁfi&apévac1 nal gvkou a mlc“ad1em Do banky se. za ,michéni
Y :pfidé‘ 39,1 g (O 57? _mo‘) kwsellny fosrorlue,"60'9' g
E I‘(O,449umql) kys gil 1y _ﬁﬁlﬂgc;octov a 4 7" g (O 0479 mol).
“ kyseliny'lsifove ‘iéakc  smés"se poté -’ zahreje na tep1otu
| Li%0°c a v, p“ubepu flu‘hod%ny,_sé pfidé 2 g 36,1%
S ";i'?gf%aiééﬁvdu -(O 53 mo1) v :p:ﬁbéhu'"pﬁjda é‘l”-Se -teplota:'
= ' W: 1207 °C.” Po_Aonlend: - pridavéni- -seci-
y v-p{ﬁbéhu 50 minut §bpladit_na teplotu
z 55“_ k¢ sggéﬁiitfujé‘a fflﬁraéﬁiﬂfoléé,sé:D;omvwe
57., mlhvody; Proahkt s& ,Vysu i_vgnGERuove susav;é, cimi se;

ziskad S0, l g N- fos onometnyl :inqdﬂ ctové’ kyselﬂny o c1=toce -

-

95,6 %, coZ oooovwda kumulativninu 1zolovanemu vytéiku

78,2 §. TFiltraty (91,1 gl a promyvaci voda (71,8 g) se

zanalyzuji, a zjisti se, Ze obszhu 0 %, respektive 3,0 &
N-fosfonomethyliminodioctove kyseliny. To odpovida celkovému
2

yumulativnimu vytdiku konverze 82,3 % N-fosfonomethylimino-

dioctové kys eliny.

Destilace filtrath.

Coony e
LN

88,3 g filtratd z cyklu 3 se umistl zpét do reakéni
baiky a destiluje se jako v ‘pfedchezich pfipadech, pficemi ‘se

odstrani 20,0 grdestllatu.

Cyklus 4

7anusténé filtraty z cyklu 3 se umisti ‘do tiihrdlé

bafkvy o objemu - 250 ml- opatfené teplomérem, chladicem,

prikapavaci nalevkou a michadlem. Do baftky se za mnichéni
pfidé 37,9 g (0,457 mol) kyseliny fosforité, 59,0 g
(0,434 mol) kyseliny iminodicctové a 4,64 g (0,046 mol)
'kjselﬁnv sirové. Reakénl smés se poté .zahfeje na teplotu
120 °C .a v priioéhu ~i‘ hod1n] 'se prida 42,8 g 36,1%
formaldenydu (0,515 mol). V prib&hu pfidavéni se teplota




udrfuje mezi 110 °C a 120 °C. Po ukondeni pfidavéni se
:ni smés nechd v pribéhu 90 minut ochladit_na.tepiotu_ﬁ__“.
5 °C. RezkEni smés se zfiltruje a filtracni kolac¢ se promyje
57 ml wveody. Procdukt se vysu3i ve vakuové su3arné, .2imZ se
ziské 66,2 g N-fosionomethyliminodioctové kyseliny o &istoté
| 0z odpovida kumulativnimu izolovanému vyté&Ziku
2 5. Filtraty (92,8 g) a promyvaci- voda (70,7 g) se
zanalvzuji, a zJjistl se, Ze obsahuji 5,4 %, respektive 4,2 &
N~Icsfoncmethyliminodioctové Kkyseliny. To odpovidé celxovému

kumulativnimu vyt&Zku konverze 78,2 % N-fosfonomethylimino-
o

V pfikladu 1 byla v kaZdém cyklu odstrandnz &ast

pro uCely analyzy. Nésledujici reakce byly odpovida-

Q
jicim zplsobem sniZeny. ]

Kumulativni vyt&Zky se politaji za pouZiti nésledu-

jicich rovnic:

-
=t
joet
f—t
a
b
',vl

1vni ‘izolovany vytéiek =

e s PYANMCCBIDA IZO) T T % 100

"LiM iminodioctové kyseliny)

» Kumulativni vytéZek konverze =

(M PIDA v n-tych filtratech)+"T(M PIDA IZO)+"L(M PIDA PROM) x 100

"L (M iminodioctové kyselihy)

Ve xterycn
M znamend pocet molu,

PIDA IZ0O znamené izolovand N-fosfonomethylimincdioctova
kyselina, ' |
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PIDA PROM znamena

) : “ . -~ i }
N-fosfonomethyliminodioctova
promyvaci kapallne, ’ '

Wl

je po&et recyklaci (n

| je suma od n = 0 don
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Prlklad 2

[T

1

Cvklus

t¥ené teplomérem,
g
&5

n

Do -OD&
cnladlcem, pfikapavaci naleviou a michadlem se v10Zl.
(0,623 mol)
kyseliny fosforité,
12 °C.

' 98% kyseliny sirové,
l4zné pod 50 °C.
(0,479 mol) 95,4%
poté zahfeje na teplotu 115
48,2 g 37,0% formaldehydu (0,

‘Ca

teplota reakénil smési udriuje na

tFihrdlé banky o objemu 500 ml

11,2

vody. Za michéni se pfidé 42,6 g (0, 51ﬂ,mol} ]

20 °C
(0,-98 mol)

PR
izl

, 8

A

g

y3]

prficemi

w B

Poté se v prubéhu 10

pricemi

Poté ‘se
kyseliny

teplota udriuje mezi 110 120 °C.

115
ochladit na ¢
(92 gl,

_sé. °C po dobu

hodiny a poté se reakéni smés necha

1 vérka vody

‘oribéhu 1 hodiny se pridad druhé

se v pribéhu pfidavani teplote
pres noc
se 57,0

Reaktni smés se necha
se  zfiltruje, promyje
_p;ddukf se sudi pi@ teploté 6O
| 100,2 g

kyseliny o &istoté 95,7 %, col

noc, <&imZ se ziska

udriuje na pfibliZné
samovolné ochladit.

g a

studené - vody
C ve vakuoveé Susarre
N- foszonome;ny11mlnodloc ov

-

odpovzda-lqugvanemu vytéik



88,1 .%. Filtraty (172,8 g) a o;onv"*ci veda (71,7 g) obsahuji

4,8 %, respektive 1,2 % N-fosfonomethvliminodioctové=kyses= e

liny. To odpovida celkovému vytéiku konverze 83,5 &

N-fosfonomethyliminodioctové kyseliny.

- Smichané filtraty a promvv

aci
vlozi do michane bafiky o objemu 500 ml upravené pro vakuovou
destilaci. Zarfizeni se vyvakuuje na tlzk 6 a oo
se provadi zahfivini k oddestilovavéni vody, 23 se teplota

=

pafice zv¥51i na 100 °C. Zbytek (71,6 ¢! se ochladi a analyzuje
r

se v ném obsSah N-fosionomethyliminodicctové kyselinv, ktery
&ini 9,1 % a obsah vlhkosti, kterv &ini 14,9 3.
Cyxlus 1 (shrnujici tazbulka)
materiadl skutelnd koncenirace hmmotnost mol molirni
o o ~ hmotnost [&istota) pf Z2poCiend . . ..pomEr 4
ot i _ ,, L 2p0C 0e
nz 100 %
kyselina 68,5 ¢ 95,8 % 83,7 g 0,479 1
iminodioctova
voda 11,2 g 100 % 11,2 ¢ 0,622 1,3
kyselina fosforita 42,6 g 86,0 % 42,2 g 0,514 1,07
; kyselina sirova 49,8 g - 98,0°% 48,8 ¢ 0,498 1,04
——re—— - - - YOZEOQK I:@maldehydu - 48,2 g -~ 37,03 - 17,8 g 0,594 1,74 e —
voda (k fedéni) = 92,0 g

voda (k promyvéni} 57,0 g




’ “ h .. ) - 13_ -~ * *
. . . \;.- | ) L * - _‘: 7 . . . . (H . . . h
‘Cyklus 27 © . S o S o
: N -".“H‘ ’ *',. - . ‘.' ' :,' ' h . . K3 :';."t-'* ’
. - ’ ’ oy .“.’r.“ . * ,*;'.‘ ' .
' Zahuéténv filtrat a kspalina. z promyvu-.{6%, 8 g, coi
odpov1da °O ;“VOdhiho mnoistvi pfed odstranénim wzorkd,

_obsabcm 10. g jody 2 6,087
iny

h027.m0'5"N—Fosfonomethvlimino~

- 8
(bf43 umol) QSLQ%mkuseanimimiﬁbd; g;gvé. Pote«ce Dokracuje‘

p&stno*m z cykiu 1,: Eim

T3 ag 9 2

o

o
iitrat (179,86 g) & kapalina z promyvu (5A{8 g)  obsahuji

F

2,61 %, respektive 1,60 3  N-fost foncmetnyliminedioctové
kyseliny. Celkovy viytéick, bez N“fOSfCPOEELhYllmlDOO ioctové
kyseliny recyklovené s filtratem, pfedstavuje v tomto stupnil

Ckaus 2 5 90% recyklaci kyselych filtrata

(shrnujici tapbulka)

material . . » skutedna kencentrace hmotnost mol molérni
hmotnost  (&istota) pfepoltena pomer
na 100 %

zanudténé filtraty £6,8 g

kyselina’ 58,5 g g5,8 % 63,7 g 0,479 1

iminodioctova

voda (viz text): do 11,2 g 1003 1,29 0,622 1,3

R

. F .t
sefziskd 107,¢ ¢ sucheno Droductu o
( v

ldvahému:gvyt:¥k 97,9 8.

-




pokracovéni tabulky

material skuteCnd koncentrace hmotnost mol molérni
. nmotnost  (Cistota) pfepodtena pomer
| na 100 &

kyselina fosforitd 39,7 g 09,0 3 39,3 g 0,479 1

kyselina sirové 50q 88,0 & 4,9 g 0,050 0,1

roztek formaldehydu 48,2 ¢ ° 37,0 % 17,8 g 0,584 1,24

voda (k feddni) = 92,0 g

voda (k promyvani) 75,0 g

ity

A

TR

- b ik " I8 2
—————— o S

,{f i b i g PA= e 2 e - i M o

VT CVRIECh I TEE T8 T5e REsIsdujicim  zpusoben opakuje

postup Jako v cyklu 2, s tim, ie‘se“provedou,pjizp&sobeni
obsanu vody zahufténého filtratu (odpovidajici recyklaci 90 %
v kaZdém cyklu). Zkratka PIDR pouZivand v tabulce oznaluje

N-fosfonomethyliminodioctovou kyselinu.

T
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N e LT g ) ‘ Loov L oL Ty Ty T .
PR yklus Loncentrovany flltrat + Dvldana - izolovany L vytéiek
#.‘ﬁ' ,'-' e+ kapallny z promyvu : voda - :prddﬁkt“‘ " konverze
E ¢ (@) e )
E > pou21ta obsah obsah - Cistota. vytéiek r
i “ . Wiy A e g e, :
| - '}‘hmotnqsp - vody . PIDA o (%) (8) -
~u -"-:“. K. Wm'd‘f (gl (%) . %(%) :" . y . ) . . . h
.3 o Tise e RS T e w973 TN =
) 4 71,3 18,5 9.2 3,7 948 89,8 §9,3 7
o558 e, Ti6 L 54 . 94,3 - 90,2 §9, 6 >

T

Pfiklad 3

Cyklus 1,

&
", shrnujici tabulka B
materidl X skuteéné , koncentrace hmotnost = mol molarni
nmotnost -(&istota) prepoltend ‘pomér
na 100 %
kyselina 66,5 g- 95,8 5 63,7q 0,479 1

iminodioctova
voda 11,2 g 100 % o 11,29 0,822 1,3

" kyselina fosforita 2,6 9,08 42,29 0,514 1,07




~.

pokracovani tabulk:

" —. pprhiuimadionin.
material - skutecnad koncentrace hmotnost mol molarni
hmotnost  (Cistota) pfepolteni ComeEr
na 100 %
kyselina sirova 49,8 g 98,0 % 48,8 g 0,493 . 1,04
roztok formaldehydu 48,2 g 37,0 % 17,8 g 0,5¢%4 1,24

voda (k redéni) 92,0 g

-voda (k promyvani) 57,0 g

Postupuje se postupem jexo v cyklu 1 v gfikladu 2 za

pouZiti vySe uvedenveh mnoZstvi.

S
it L LA e e

L

Visledna —suspenze.—se—zifilirusermrpronyie—se=—570= g '“ﬁ

. - - J,_ o e e e Ve "“_-*—“"‘""‘ - Pk
studgne*xgdy_a_mysledny“pxgd@he_ue—s&seﬁ5%f~eep%owe—Ga °€“ve:3‘i“““““““j
N-fosfono- e

vakuové su3drné pfes noc, &im# se ziski 102,72 g -
6

%, coi odrovida

,4
m
(‘)
il
(D¢
o
tn

methiyliminodioctové kyseliny o &i
izolovanému vyt&iku 89,6 §. E&ltréty.(l?Z,O g) & promyvaci
vodz (64,4 g) -obszhuji 1,71 %, raspektive 1,17 & N-fosfono-
methyliminodioctové kyseliny. To od dpovida celkovému vyt&Ziku

konverze 93,0 % N-fosfonomethyliminodioctové kyseliny.

Smichans filtréty a promyvaci kapaliny (228,0 g) se
destllac;. Zarizeni se vyvakuuje‘na tlak 6665 Pa a vostupné
se provadi zahrivéni k oddestilcovivini vody, aZ se teplcta v
paniice zvy3i na 100 °C. Zbyvtek (72,8 g) se ochladi a analyzujé
se v ném obsah N-fosfonomethyliminodioctové kvseliny, ktery
¢iri 7,1 % & obsah ﬁlhkosti, Ktery &ini 17,6 %.

VlOZl do mlchane bcnkv 0 obJemu 200 ml upravené pro vaXuovoU. .. — ... —_..
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Cvklus 2 se 100% recvklaci kyselych rfiltrata %
L . e e vy ~m—— o mr—— i
2 I
shrnujici tabulka
material skutedna koncentrace hmotnost mol molarni

tena POmér

zahudtené filtraty 70,0 g

kvselina 62,2 ¢ 85,8 % 58,6 g 0,448 1

iminodioctova 5o

voda viz text

kyselina fosforitz 37,1g 89,0 % 36,7 g 0,448 1

kyselina sirova 0,9 g 98,0 % 0,2 g 0,008 0,02
TR T I0Z 00K TOMMALdeRyan 45,0 ¢ 37,0 % *16,7 g - 0,555 7 1,24 ¢ S
\mh«w&. - . o o e . . Bk b ot U 5 v et e M A -#5_ el .

voda (x redéni) 34 g -

veda (k promyvani) 53 g

Postup

Zahustény <fLiltrét a kapalinz z preomyve (70,0 g, s
obsahem 12,3 g vodvy a 4,97 g N-fosfonomethyliminodioctové
kyvselinyv) “s v ER Ky o

1671 do” Yeéakeéni 'baERky a pfidd se 37,1 g
kyseliny fosforité. Pridéa se kvselina sirova
anrazuji se 2 %, t©.j. 0,9 g pri koncentraci 98 %,
0,009 mol), & poté se pfidé 62,2 g (0,443 mol} 95,4% kyseliny
iminodicctove. ReakEni smés se zzhfeje na teplotu 115 °C a v

rup&hu 2 hodin se pfidd 45,0 g_37% formaldehydu. (0,555 mol). .

g

MnoZstvi reaktanti jsou vypoditina tak, aby pouZiti zahuita-

nych filtratd odpovidalc 100% reacyklaci pfed odstranéninm
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v '.. ‘yzorki' pro.analvzu. POLE se ‘postupuje- standardnlm postupem z
. pflkladu-2,3za po i;Ll 84 g vody pro naredenl a 53 ¢ vody bro

'"éi i,s 215Pa 100 4 g sichého!
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produktu o gistote 96 8‘% .coZ dpov1oa 1zolovanemu vytezku
1

"-trét (107 O g) a2 ap linai z promyvu (49,0 9)

obsaLuji-uZQOB,%; resnewave- 1,5 % N fosfonomethyllmlﬁo4

37dioctdvé_ky5c11 Y - Ce1kéVv vyteigkf bez N- fosfonomethyl1m1no— s

STt m pgeE . Ay e e e T e " o T

T oTdic ovc“-xvs lhv -ecyklované: ] se_ .z h[_ggpvm -Illtratem, R
predstevuje Vi LomLo s*upn_'vytéiqk xonverze 94 6 n._ ' .

; : - : 3 - s

I _ " o ar b - ’ o - “1':
CURLY 3 aiv8. T et e e T e

V cyklech 3 ai 8 se‘opakuje poétup~jakg v cyklu 2, s
0S

tim, Ze se provedou pfizplso ahu vody v plvodni smési

pred pridénim formaldehydu, 2 tato gprava &ini, pokud je to

moiné, 1,3 mol na mol kyseliny iminodioctove.

Vysledky jsou uvedeny nize v tabulce, kde zkratka IDAR
oznafuje kyselinu iminodioctovou & zkratka PIDA ocznaluje

xyselinu N-Zosfonomethyliminodioctovou.

4
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Poznamka skutecnost, 29'v§té5k0 kdnvefze'se"zdaji”po”tfetim

;T . L
A s W - F: ‘- v
o . ! " “ =
R ! o LT ‘
C5=shrnujicl tabLTKa SR
R e i T e
e e b - s e _‘_‘“éwl_.é"__“:':': ww—-—.,.;'-“‘ﬂrwur-w -U_;.H-.u_. . B . “_iu# Y‘;"?” ‘:.
materidl ' - iskutecna -koncentrace hmotnost mol  molirni:’
. % . . N L
hmothost ~ {&istcta) prepoltend pomér- .
‘ na 100 %
kyselina 66,5 g 65,8 3 63,7 g. 0,479 1
iminodioctova

voda . 1l,2g 100 11,29 0,622 1,3

‘kyselina-f6§forité L 42,69 0 99,0% 7 42,24 0,514 1,07
kyselina sirova. 439 ¢ 58,03 15,3 s 0,858 1,06
roztok forméidehydu ,4812 g . 37,03 17,8 g . 0,5%4 1,24
voda (k Fedgni) 92,0 g

voda (k-pfbmyvéni) :57,0 g

Postupuje se postupem jzkxo v cyklu b ¥ prikladu 2 za

pouziti vyde uvedenycnh mnoczstvi.

Vyslednd suspenze se LleLrU]e, promvje se 57,0 g
studené vody a vysledhy produkt se sudi pri teplona‘oo °C ve
vakuove susarne pres noc,-éimi =e-zwska-103,l.g N- Iosrono—
methyllmlnodloctove kyseliny o Cistoté 98, 0 %, coiZ odpovida

izoYovanému vytéZku 91,2 $. Filtraty (178,2 q) a promyvaci

4

cyklu vzdy nltSl nez 1zolovane vvtezkv je pfévdépoc‘_obnéle

"zpusobena obtlznym odhadem cosanu N- fésféhOmeﬁhylim;no-
dioctove. Lyselwny v relativnd. .iqééLE;éhygh’ vzorcich
flltratu.-. S Lo T .

. . ! ° s T Y ' . L. ) 4 . S LT e

tE LLew - boe - . VR V..:,g' PO * Y o '
Prl}lad 4~-"'7- B T O A S T TL




~postupné se. provad

|
o
[
|

voda (56,3 g) obssghuji 3,6 %, respektlive 1,8 % N-fosfono- \
methyliminodioctové kyseliny.""To~"odpovidéd™ celkovému "vyt&Zky===—

konverze 28,0 % N-fosfoncmethyvliminodioctove kyseliny.

Smichzné filtrat omvyvaci kapaliny (224,2 g) se

<
4%
i
t

t
vioZi do michané banky o objemu 500 ml upravene pro, vakuovou

destilaci. Zafizeni se- vyvakuuje na tlak 533 - 3333 Pa a

ivani k oddest

'_l

lovévani vody, aZ se

[N

i
teplote v bafice zv¥3i na 100 °C. Zbvtek (70,2 g) se ocnladi a
analvzuje se v ném obsan N-Ifosfcncmethyliminodioctové

kyseliny, kKterv <&ini 11,3 % a obsah vlhkosti, ktery <&ini

—1

15,3 §.

cyklus 2 s 62,5% recyklaci kyselych Filtrata

m w*lm B - 4 ” 2 X ‘ i v - o I
gy + « Material . skuteCnz koncentrace hmotnost -~ -mole.. MOLArNiv—mgummreu -
‘ hmotrnost (Eistota) pfepodtend  pomér
na 100 3%
zzhudtiné Tiltraty 45,8 g
kyselina 66,5 g 85,3 % 63,79 0,479 1
g iminodioctové
; voda (viz text): de 11,2 g 100 3 11,2 g 0,622 1,3
o kyselina- fosforitd- -39,7-g¢ — 99+0 3~ 39,3 g - 0,479 - Loww o’ woemmomn s
kyselina sirova 13,7 g 98,0 % 13,3 g 0,187 0,39
roztok formaldehydu 43,2 g 37,0 % 17,8 g 0,584 1,24
voda |k Feddni) - 92 g .

voda (k promyvéni) 57 g
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_ filtrat a kapallna z promyvu (45,8 g, ¢
“odpovidé % plvodniho mnoZ Zstvi’ pred odstranenlm vzorkl, s
"obs¢' ¢;{ : iy a Q;? (0 023 mol) N- fosLonomethv11m1no—
”dioccd%é-. eliny) se-v10Zi . ﬁ'lu s dalSlml 4,2.9 voov (kLere
e E a'é; 0,622 fmbl)fﬁéé V?' p psane : eakcnlj
barm <v-~a— Drw-aa se- 35 ‘(.'0.,14;7..9,..;;«.‘@:.1._)_1_9;9_% Kige1t ey

prubehu 5. mlnLL se prlda kvsellna

37 &, t.jf 18 7 g Drl koncenurac1 98

= pilda 66,5 g (0,479 mol) 95 4% kysellny 1m1n001ocbove

o ymt el n gt on e e g ] et i

POTE se ‘postupugef vyse ponsanvm postupen, ¢imi ‘se 21ska‘
10673 g suchéhc produktu o Eistot& 100, %, " coZ ‘odpovidé
izolovanému vytéZku 97, 8 §. Filtrat (184,8 g) -a kapalina z

o
myvu (55,6 g) cbsahuji 2,2 %, respektive 1,3 %

g
H

_osfonomethyliminodioctové kyselinv. Celkovy vytéiek, Dbe:z

'Z.
h

N- fo fopomethyWﬁminodioctové kyseliny recyklované s Iiltra-

Lem, pfedstavuje v tomto stupni vytéiek konverze 97,4 %.

eh

Cykly 3 ai 8

3 L
& )
: L

8 se opakuje nésledujicim._zpﬁsdbem

'V cyklech 3 2

[~¢

postup jako v cykliu 2, s tim, Ze se provedou priz p sobeni
obsahu vody zahu3tdnych filtrato (odpovidajici recyklaci 62,5
3 v kaidém cyklu). Zkratka PIDA pouZivana v tabulce oznaéuje

N—fosfonomethyliminodioctovdu xyselinu.




cyklus koncentrovany filtrat + pfidend _  izolovany . __vytdiek

C. + kapaliny z promyvu voda - produkt konverze
‘ pousita obsan  obsan @ cistote vytazek )
; hmotnost  vody PIDA _ (%) (3)

(g) (%) (5) |

3 45,53 16,1 7,1 3,9 98,9 91,4 95,2

4 - 47,5 10, 4 10,4 5,3 98, 3 92,1 93,2

5 46,1 8,4 ’7,8 6,3 95,4 90;7 82,2

¢ 483 7,5 7,3 1,6 9,9 90,6 92,5

7 49, 4 8,5 9,4 1,0 96,9 88, 3 90, 8

8 s,1. 7,8 10,5 7,2 99,6 93,5 83,1

Briklad 5

T E——— > e
vy e
' Cyklus 1
shrnujici tabulka
) material skutelnd koncentrace nmotnost mol moldrni
hmotnost  (Cistota) pfepodtenid FOmer
X na 100 3%
kyselina 66,5 g 95,8 % 63,7 g 0,479 1
imincdioctova
voda 11,2 g 100 3% 11,2 g 0,622 1,3

[F22

kyselina fosforitd 42,6 g 99,0 2,2 g 0,514 1,07
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7; i} ;f. T u b Ty ] e . o
. ', pokradovéani tabulky. . .
! B i o '. R B ' ,' A
4 ) y “n o * . . T :
RS - ‘ - 2w R -
A * materidl -‘SKUteEna koncent*cce nmotﬂosL ~.mol  molérni
) - hmbtnosl (c_quta) pfepoéténa . pomér
coL . oL T na.100 87 T
. B .. . ) o ) 3 ~. l. :" : Q ) ) .
- ) - o T e N
i - Tenr 49 8 q “**EJS Oﬁ. _ 48r8'g'.'p!é38'm'—104
—vim— . ; e Pmmee e e L .__-J._.___- ._q.‘,.a.,-._d.__a.';a.a B I i .:-4._“_. e o
_-'ﬁ"roZtok formaldehydu .48,2 ‘g. - 37,08 17,89 0,584 1,24
P 'f;voda -(k redenl) - '-92,0lg
PR ;rvoda (k promy'vanl) ek 57_@@ “g““* o e s ,'A_.H_'.L._;____-.____..ml I, - o .“_ - .
* _.-ﬂ‘ 4
Postupuje se ‘postupem jake v cvklu 1 v pFfikladu 2 za

pouZiti vy3e uvedenych mpoi tvi.

Vysledna suspenze ‘se :zfiltruje, promyje se 57,0 g
studené vody a stledﬁy'produkt se suii p#i tepleté 60 °C wve
vakuové suéérné-pfes noc,  .¢imZ se zisk

st

methyllmlrooloctove kvse11nv o &1

W

‘izolovanému . vyt&iku 91,5 %x Filtraty {175,4 .q) promyvaci
voda (57,9 q) obsanu]1'1 9%, réspekiive 1,2 % ‘N-fosfono-
meunyllmlnodloctove kyse11ﬂv. To odpovidéd celkovému vyté&iku

konverze 95,2 % N-fosfcnomethyliminodicctové kvseliny. o

hl

vlozi do michané baiky o objemu 300 ml upravené pro vakuovou

L
g

destilaci. Zafizeni se vyvakuuje na tlak 6666 Pa
se provadi zahfivani k oddestilové ota
baicé zvy3i na 100 °C. Zbytek (68,8 g) se ochladi a analy:zuj

e

se v ndm obsah N-fosfonomethyliminodioctove kyseliny, kT

(RN
s

gini 6,5 % 2 obsah vlhkosti, ktery &ini 14,

Smichané filtraty a piom?vaCi kapaliny- {227,8 g) -se




R

z promyvu (65,9 g, coi

vred odstranénim vzorkld, s

Zahu3tény Ifiltrat a kepealins

odpovidéd 95 % puvodniho anZStvi
P

. Obsahem 9,5 g vody 2 4,35 g {0,019 mol) N-fosioncmethyvlimino-
'dioétové"kySéIid?Y”éé'VI@Ei'E? oIu s dalsimi 1,7 g vodv (kteréd
Je tzk celkem 11,2 ¢, 0,622 mol) do vvde. povsané rzakdni
bariky a pridé se 39,7 g (0,479 mol} 99% kyseliny fosforité. V

minut se prfidd kvselinz sirové (nzhrazuje sz 5 §,

‘_r

prubéhu S
.2,

5 g pfi koncentraci 9% %, 0,025 mol), a

86,5 ¢ (0,479 mol) 95,4% kyseliny _iminodioctové. . Poté .se
postupuje vy3e popsanym postupem, <&imZ se ziska 104,5 g

suchého preduktu o &istoté 95,1 %, coZ odpovidé izolovanému

- 25 -
Cyklus 2. s 95% recyklaci kysel¥ch filtrétd i
. .o C. .
shrnujici tabulka ¥
materiél skuteCné koncentrace hmotnest mol molarni
nmotnost  (&istotza) prepofiend COMEr
na 100 %
zehu8téné filtraty 66,2 ¢
kyselina 66,5 g 95,3 % 63,7 g Q,47% 1
iminodioctova
voda (viz text): do -11,2 g i00 % 11,2 g 0,622 1,3
kyselina fosforita 38,7 g 98,0 % 39,3 ¢ 0,479 1
kyselina sirovéd . 2,5 g 93,0 % 2,4 g G,025 0,05
roztok formzldehydu 48,2 g 37,0% 17,8 g 0,594 1,24 -
) 4 . w i — el
S lad” ol TR A wn-ﬂgﬁf’&ﬂ-‘h “\H'u'q_n.k--i& A
57 g




. - 2-6. -

B L - ot . "'5%- ) Lo m b mn
vytdiku 1'4f 3. ?iltrét (192,3 g) .:a- kapalina: z promyvu
451,6a§51 obSahu31 2,5 %, respektive 1,2 § N-fosfonomethyl- |

o 1m1noa1octove kyse ny Celkovy vytezek bez N~ fosfonomeLhyl—

! wmlnodloctove kyseliny recyklovane S flltratem, Dredstavuje V.

-tomuo SLan1 vytdiek Lonverze 92,5 "
o - ) 3 . . e
. e y Tk ¥
" S ’ o T - i
Cvkly 3.8Z. 8 . . g '
yLLl v . o g . .
- r-— -A-.é’p-:---o - ———— e_—\ —\..1— - —— ‘_,m--_ - o biom e e b o e ~4= ——— - —— - -
ey yﬁl:cn, 3‘:25' g8 se ooaku3e nasledujlc1m zpuscbem
. , :
, postup. jako v cyxlu & tlm, ie se DrOVEdOL prwzpusobenl
1QLA‘
L]

e

¥

v ‘kaidém cyklu)"Zkratka PIDA pouiivand v tabulce oznaCUJe

(SIS SR B e e

‘Yiminodioctovou kv el'l_

&t + pfldanéd izolovany vytéZek

cvklus koncentrovany I1lgr

c. "+ kapaliny z promyvu voda produkt xonverze
" pouZité cbsah  obszh (g) Cistota vytéiek 3)
hmotnest  vedy PIDR ’ (%) {%)

(@ (%) (%)

3 73,8 21,4- 7,3  3adna 94,1 90,1 89,1

q 83,2 17,9 6,7  3adna 94,4 90,7 - 90,4

5 9,6 ° 17,0. 6,7  34dn& 93,5 88,2 87,9

6 92,6 12,5 3,9  zadnd 94,7 89,5 90, 8

7 95,6 10,7 61 0,4 %7  8L4 79,8

8 --lo08,2 - 12,2 - 3,2 Zadna 85,0 - 54,2 52,2

X dbsahunv ocvmzanustenycn flltratuAJoaDOVLdaJLCL recyklac1“95 $
T *




Priklad 6
L - —

Cyklus 1

shrnujici tabulka

material skutecna koncentrace hmotrost mol molédrni

hmotnost  (Cistota) pfepodts ’ oomer
na 100 &

kyselina ' - 65,5 ¢ 95,8 % 63,7 ¢ 0,479 "1

imincdicctova '

voda ii,2 g 1008  1i,2g 0,822 1,3

kyselina fosforitd - 42,6 ¢ 89,0 % 42,2 g 0,514 1,07

kyselina sirova 43,8 g 98,0 % 43,8 g 0,498 1,04

Jl
O
[\
o]
jo8
)
=
133
—
)
'f)-
(2
j=

roztok orﬂalden&qu

voaa~%(*rucermﬂ**—‘———9276—g'

voda (k promyvani) 57,0 o

Fostupuje se postupem jako v c¢yklu 1 v pfikladu 2 za
pouZiti vy3e uvedenych mnofstvi. '

Vyslednd suspenze se zfiltruje, promvie se 57,0 g
i studené vody a vysledny produkt se susi pfi teplotd 60 °C ve
vakuove su3arné pfss noc, . &imi. _se_ ZlSVa 88,8. g_N-fosicno=--
methyliminodioctové kysellﬁy o Cistoté 95,8 %,‘coz odrovida
lzolovanému vytéZku 87,5 %. Filtrétyv(165,7 g) & promvvaci
1

voda (69,0 g) obsanuji 2,5 %, respektive

-~
(o)
Pe
=

1
-ty
O

A

-1

O
o
O

i

methylimincdioctové kyseliny. To odpovidéd celkovému vytéiku
Xonverze 92,35 % V“LOSIO“OmetHJllWlGOd octové kyselinv.

Smichané filtrity a promyvaci kapaliny (222,2 g) se

v10Zl do michané baiky o objemu 500 ml upravené pro vakucvou
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Il

destllac1._2arlzen1 se vywakLuje na‘tlak 5333 Pz a’'p

Low

o

se provadl zahr1van1 - OdQESLllOVcVé i odv,*ai ¢é teplota V
_bance 2vyEi na 100 @C! Zbyt ek (7_,l“g) se ochladi a apal;zﬂje‘
se. v ném ob5ah N- fosrono 'yliminédioctové_Eyéelinu, “iery
-c1n1 10, 3 % a oosah vln OSLl, kter§‘éi§i @7gl 5.

W

"'Cyklus 5. se~75

s . B .
hk o - - -
e ¥
. e e “‘T g e B A ST - o
* material .. skutefné oncentrace hmotnost, mol nol;rnl
o rmotmost  (Eistota) pfepoltend . Loqer
na 100 %
zahusténé filtraty 56,3 g
kyselina 80,5 ¢ 95,8 % 63,7 a 0,479 1
iminodioctova
voda {viz text): do 11,2 g 100 % 11,2 g 0,622 1,3
kyselina fosforita 33,79 . 95,0 ¢% 38,3 g 0,478 1
A - . ) N
kyselina sirova 12,3 g 98,0 % 11,8 ¢ 0,120 0,25
roztok formaldenvdu 48,2 ¢ 37,08 17,8 g - 0,594 1,24
voda (k Fedén ni) 82 g
‘voda (k promyvani) 57 g )
Postup

zahudtény filtrat e kapalihat z promyvu (36,3 g, cof
‘odpovidia 75 % pﬁvodniho mnoistvi pred odstranénim vzorﬂﬁ, s
obsahem 9,6 g vody a 5,8 g (0,026 mol) N-fosfonomethylimino-
dioctove kysellny) se v1oz- SPOLL -8 Ha1sm1 1 67g.vody (ktUers

jé .tak celkem 11,2 g, 0,622 mol)- do vyse ooocan reazkéni
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88% kyseliny fosforité. v

ﬂa .Sirova_ (nahrazuje se 25 %, ..

=
l_l
o
)
rt
n
V]
'O
Fi¢
'—J -
Q.
Qy
e
W
n
)]
l—.l
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ri koncenftraci S8 g, L,Léo mol), a poté se prfida

65,5 ¢ (0,479 mol) 95,4% kvséliny iminodioctové. Poté se
postupuje vYySe popsanvm postupem, Cimi se ziskda 107,7 g
C 0Z odpovida izolovanému
gtezhu 93,7 5. Filtrat (153,4 ¢) 2 kapelina z promyvu
{72,8 g) obsahuji 3,2_%, respektive 1,2 %5 N-fosfonomethyl-
inodioctové kyselinv. Celkovy vyiéiesk, bez N-fosfonomethyl-
iminodi OCLOV@ kyse liny recyklovené s filtréten, pfédstavuje Y

tomto stupnl vytéiesk

(o
bl
Iy
1=
[
R VS
u
(R
=
p—

Vv cyklecn 3 aZ 11 'se opakuje - ésleﬂuj icim zpusobem

&

costup Jako v cyklu Z, s tim, ie se -provedou lezpﬁsobeni

chbszhu - vedy :anust:nych filtratu (ocwov1da11c1 recyklaci 75 %
{Q'CEﬂ cyklul T ZXkratka PIDA poui gné v tabulce " o7naque
w‘ﬁn—* e e -——.’«pm-m 1 s g s

N—;osLonomEEHVL;n¢nod L0CLtOVou kyselinu.

cyklus koncentroveny filtrét + pfidand izolovany vytezek

g. ¥ kapaliny Z promyvu voda ‘produkt konverze
. e . o (g) : .- (%)
N pouiitd obszh  obsanh istota wvytéiek

hmotnost  vody PIDR ' _ (%) (%)

< (g) (%) (%)

3 53,0 12,3 8,5 4,7 96, 6 €9, 4 95,8

4 4g,8 12,8 3,5 4,3 96, 6 81,7 83,7

5 53,0 11,1 a,% 5,4 9%, 8 1,7 95, 8

6 58,9 12,3 6,1 4,0 93,8 33,3 © 87,5




ysh
O e

- 30 -
cvkius kohcentrovany filtrat + pfidana izolovany vytéZek
g. + kapaliny z promyvu voda : produkt . Konverze
: e o ()
couiita obseh  obsah Cistota vytéiZek
F hmotnost  vedv . PIDR (%) (%).
{q) (%) (%)
7 63,6 8,8 8,4 56 90,6 87,5 86,3
3 62,4 8,7 5,2 5,6 9¢, 4 90,2 ¢1,9
9 64,5 54 59 51 9,1 89,6 89,6
10 €6, 9 8,6 59 . 5,4 94,2 87,5 87,5
11 66, ¢ 7,2 4,9 6,4 80,4, 87,5 87,5
Priklad 7
LvRiIUus l ) . i
M —— Lemes g g ‘ - . J
A SArnujici tabulka
materidl skuteCnd "koncentrace hmotnost rmol molarni
fmotnost  (Cistota) prepodtend poméEr
na 100 %
‘ ‘
xvselina 66,5 g 95,8 % . 63,79 0,479 1
* iminodioctova ' ‘
vede 11,2 ¢ 100 % 1,29 0,622 1,3
¥yselina fosforita 55,6 g 83,0 % 55,0 g 0,671 1,40
kyselina sirova 48,8 g 98,0 % 43,8 ¢ 0,483 1,04
rozzok formaldehydn 43,2 g 37,0% 17,8 ¢ 0,504 1,24
“veoda (k fedéni) 0 92,0 g

voda (k promyvéni) 57,0 g
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Postupu;e se postupem jako v cyklu 1 v pfi} iaduhz z

pou21;1 vyse uvedenych mnozstv1

-

'.?..4_

o vakhove suSarné, pres noc,

1zolovanemu vvtezku 94 7

i.

dl zahfivani k oddestilovavéani vody, a3 se teplota v
rv8i na 100 °C.

v ném obsah N-fosfonomethyliminodioctové kyseliny, Xktery

ini 7,0 % a obsah vlhkosti, ktery &ini 15,8 %.

Cyklus 2 s 90% recyklaci kyselych filtrati

se ZflltrUje, vpromyjém se ,57,0- g
gtuaené ﬁody é.v?sledny¢prddukt se su51 pri teDloLe 60 ve

01m7 se. 7lska 10d O c N~ rosLopo—

‘c :i doov1aa

%J. 11traty (191, "ol

‘,4....- . .
N s

voda (575,77 g) obsahu31 2 0 respextlve“ﬂ 24 % ~w?ﬂ05|o%o~

—;-7.

etnyllmlnodwocuove kyse11ny TO oopov1aa celxov:mb v»téékg=

korverze 99 0 % N- fosfonomethy11m1nodloctove syse1 nv.'

P

»,

19

Smlchane flltraty a promyvacf Tﬁéﬁérinﬁf“TéilTﬁfiﬁT“*se“

p.\

vloii do mlcbane banky 0 objemu 500 ml. uoravene Tro vakuovou
st

Zoytek (87,3 g) se ochladi a analyzuje

{ae

. shrnujicigtabulka. = o

material ‘_skuteéné-koncentracé hmotnost  mol melarnd

" hmotnost ‘ié.SLOta) pEepolte . pomEr’

a 100 &%

zahusténé: filtraty 80,7 g -
kyselina 66,5 g 95,8 % 63,7 g 0,275 1
iminodioctova
voda (viz text): 11,2 g 100 % 11,2 ¢ 0,822 1,3

W

X

Zafizenl' se vyvakuuje na tlak 6666 Pz 2 postupné -




pokracovani shrnujici tabulky

ol
zxu 97,9 §%._ Eiltrét"MLLAZFG g). a..kepalina z. promyvu
(65,0 g) opsahuit 1,3 3, pektis
y

ktive 1,2 % N-fosfonomethvl-
iminodioctove k_QeWLHy Celkeovy vytéiek, bez N-fosionomethyl-
iminodicctove ky llnv recvklované s filtrétenm, prfedstavuije v

[1224

temto stupni vyt éie konverze 95,8

- -t - i . . bbbt 11 = - W o spralerresiem——bighrn.
i
§ material skute€néd koncentrace hmotnost mel molarni ’
hmotnost (Cistota) prepodtenéd DCREr
: nz 100 %
kyselina fosforitd 39,7 g 98,0 % 38,29 0478 1
kyselina sirova 4,8 g _ 98,0 % 4,7 g 0,043 0,1 i
. k4
Co
roztok formaldehvdu 43,2 g 37,08 17,8 g 0,394 - 1,24 4
voda (k fedéni) 92 ¢ é
voda (k promyvéni) 57 g :
K
1 ;Q"
Fostup
.
Zahudtény Tiltrdt & kepalina z promyvu (80,7 g, coZ
— ” —— — — S R = i i R F
e OCDOVIdE S0 % plvodniho mnoistvi pfedgodstrznénim vzorkld, . s. A
obsahem 13,6 g vodv a 5,65 g (0,025 mol) N-fosfonomethyl-
iminodioctové kyseliny) se vleozZi do vvse popsané reakéni
pafixy a pridéd ss 39,7 g (0,479 mol) 99% kyseliny fosforité.. v
cripéhu 5 minut se pfidéd kyselina sirovéd (nahrazuje se 10 &,
£.3. 4,8 g pfi koncentraci 98 %, 0,043 mol), a potd se pridéd
; 65,% g (0,479 mol) 95,4% kyseliny imincdioctové. Poté sa
postupuje vySe popsanym postupem, Cimi se zisk&d 116,1 g
" suchého produktu o Zistot& 92,8 %, coi odpovidéd izolovanému
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- - 337 o :
Cvkly 3 .a%'6 -, R L .
. .“.“_‘ ol *
' Fo e T N Lo ‘ IREA
: -V cvklech .3 "a% 6 .se . ODaRUJe nas1edu3’c1m zpﬁsobem P 5
. postup.jeko v cyklu 2, s tim, - e se provedou prlzousobenl SR
« . obszhu vody :ag;_uété_.ych.f_iltrétﬁ (OGDOVlOalel recyklar:l an % 2y [
S - _— fla .._h R : . : ) T -
R "-azdem cv‘»’1'1)_ . Lkratka T IDA Doulvana "v . tabulce ‘oznaluje | G
..' P T . -Q;. ...’-” .:, o ('"f"' L --.,.7. o .,.;. J:..t,-.,?_x-,. -.':,_ ...: _-_.‘ . _;i ..'_.-‘:
1 T Ly RIS S
B > S
" cvklus konce I:“@va ¢ filtrét + prfidend = izolovamry vytééek s
Mm._.,_‘:i:;kap_al iny z_premyvu. . vods. T pro 'Q_;utw__,*__konverze_m_u

i UUTSNE N (-0 PR NPT (%)
pouiité obsah = obséh ¥ Eistote vytéiek . ..

hmotrost  vedy © PIDR ) s Lo
BT EANTS (5) o
3 72,8 16,8 4,3  zangé 93,2 93,7 93,7
4 71,9 18,2 3,0  iidné 95,0 95,8 95,8
5 . 68,4 - 13,0 -28 2,3 . 90,1 89,6 89,6 ;
6 68,4 . 12,0, 2,7 - 3,0 93,5 87,5 89,6
;
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1. Zpisob vyroby N-fosfonomethvliminodioctcové xyseliny,

vvznacujici s e tim, Zz se

1) kyselina iminodioctové podrobi rezk

C
fosforitou a zdrojem formaldehvdu ve vedném rozitoku za

pfitomnosti koncentrované kiselinv sirové,

2) provede se filtrace a izoluje se vroduk: vvsrifeny va
stupni (1), kterym Je N-fosfonomethvliminodicctova

kysélina,

3) filtradty ze stupné (2) se oceberou a popfipadé ss z

nich odstrani ¢ast vody,

W
—

filtraty ze stupné (3) se pfenescu do daliiho rezkéniho
stupné, ve kterém se podrobi reakci dal

kKyselina s kyselinou fosferitou a zdrojem formzldenvdu

imgas =t — dddea A Al i W Gt ol i’

za pritomnosti kyseliny sirsva, z pote . -

s
-
—
P
W
i
=N
—

5) se v fadé cykld opakuji stupné |

an

2. Zplsob podle néroku 1, vy znacduijici soe

t1im, Ze se ve stupni (3) odstranuje voda.

i~
'
)
x
.
o
0
o

3. ZpGsop podle naroku 1 nepo 2, v v

3

s e tin , Ze se pouZije od 1 co 1,3 mel kyseliny

- .. fosforité na mol kysellny ininodioctovs.

3
3

4. ZpGscb podle narokll 1 ai 3, v vinalujici
S e £ im, Ze se pouiije od 1 do 2 mol rormalcenvdr na mol

kyseliny iminodioctové.
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