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Zpiisob znracovdni destile¥nich zbytk po destilaci surové

kyseliny benzoové

Vyndlez se tyké zpisobu zpracovéni destiladnich zbytkd po destilaci surové kyseliny
‘benzoové za sniZeného tlaku p#i jejf vyrobd oxidaci toluenu vzduchem v p¥itomnosti kataly-

zétoru,

Kyseline benzoové se vyrdb{ oxidaci toluenu vzduchem pod tlakem 1,1 MPa za oFitomnosti
kobaltnatych soli jako katalyzdtoru oxidace., Oxidace se vede do konverze cca 40 %, Z reakdni
smési se oddestiluje za nommélniho tlaku nezreagovany toluen, potom za sni¥eného tlaku.
pFedni podily a nakonec se destiluje za tlaku cca 4 kPa kyselina benzoovd, Predni podily se
vracej{ spolu s oddestilovanym toluenem do oxidace. Jako destiladni zbytek zlstdvé prysky~ ¢
fiénaté hmota v mnoZstvi okolo 100 kg nma 1 tunu vyrobené kyseliny benzoové. Podle chroma-
tografické énaljzy obsahuje 5 a¥ 10 hmotnostnich % kyseliny benzoové a 20 a% 50 hmotnostnich
% benzylbenzodtu. Tyto ldtky nelze v provoznich vodm{nkdch vyroby ziskat destilsci za sni-
feného tlaku. ‘

Destila&n { zbytek md ¥islo kyselosti vy3%{ ne¥ 10" mg KOH[g, Je korozivni a je uréen
k likvidaci,

Zpracovéni a vyu¥it{ t&chto destilainich zbytk® neni z literatury znémo. Pro vysokou

korozivnost neni moZno je vyuiit ani k vytdpéni neci,
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Podle uvedeného vynélezu byl nalezen zpiisob zpracovéni tdchto zpytkl, jeho¥ podstata
apodivd v tom, %e se do destiladnich zbytkd zahPdtych ne teplotu 160 a¥ 250 °C uvddf vodni
pédra a/nebo vdry toluenu, vyhodnd azeotroovm{ amés, odchdzejici demtildt se kondenzuje ; Jimé
a organické 1ldtky, zejména kyselina benzoovd a benzylbenzodt, které jsou v ném p¥f{tomné,
gse vraceli do vyroby kyseliny benzoové do uzlu oxidace, vihodn& ve foxm& toluenického rozto-
ku, ziskaného bufto p¥fmo kondenzac{ destilétu nebo extrake{ kondenzétu ziskaného ve form¥
vodné suspenze toluenem,

Zplisobem znracovéni vodle vyndlezu se ziskajfi kyselina benzoové, benzylbenzodt,a dals{
14tky, které jesou meziprodukty vjpoby kyseliny benzoové; viechny tyto létky by,jinak byly
likvidovdny 8 destiladnim zbytkem., Tim se velmi pozitivné ovlivni celd ekonomika vyroby
kyseliny benzoové, | '

Navie dochdz{ vlivem tevloty a prochézejicich par k uvolnovdni dal&fho mno¥stvi tdchto
uZiteénych létek; p¥i tepelné exnozicl nastdvd Jtépeni{ vysokomolekuldrnich létek,’pfiéemﬁ
rovnovéha této reakce Je neustdle porufovédna v pFiznivém sméru tim, Ze proud par odndsi s se-
bou produktyiétépeni. .

V p¥{padé, Ze se ke zpracovdni éestilaénich zbytkd podle vyndlezu pou¥ije pouze vodni
pdra, ziskd se kondenzdt ve form§ vodné suspenze) potom je nutno p¥itomné organické létky
k vrdceni do uzlu oxidace budto 0dd&lit od vody filtraecf a vysudenim, nebo vfhodnd pFevést
do toluenického roztoku extrakei toluenem, v

Pracuje-11 se s perami toluenmu, ziské se p¥{mo toluenicky roztok jako kondenzdt,
PouZ?ije-11 se smés vodni pdry a para toluenu, ziskd se kondenzdt, v némZ se odddli vretva
toluenickd, obsahujici ¥4douci organické létky, a vrstva vodnd; po jejim odd&leni se toluenic-

kd vrstva vracf do oxidace, | .

Navrdcenim organickych ldtek z kondenzédtu do oxidace se létky,schopné zpracovédni, pfe~
vedou na kyselinu benzoovou a kyselina bemzoovéd z kondenzdtu projde stupném oxidace beze
Zmény. ! '

Podle provedenych pokusi neovlivni pi#idand ldtky, ziskané zplisobem podle vyndlezu,
pribéh oxidace, »

VytéZnost n¥itednych ldtek p¥i zplsobu zpracovdni destiladnich zbytkd podle vyndlezu
j; zé&islé na tevlotd destiladnfch zbytkd a na mno¥stv{ uvdd&njch par. Yyss{ teplota podpo=-
ruje vytéZnost; pri nizii teploté je nutro zvyZit mnoZstvi par, aby se dosdhlo stejného vy-
téZku. _

Pro provozni ely se jevi jako vhodnéd teplota zpracovdvaného destiladnfho zbytku
v rozmezi 160 a¥ 250 °C, Pokud se pracuje pouze s vodni pdrou, je moZno k ipraoovéni podle
vyndlezu poufit piimo pédru z rozvodu ve vyrobné. K ziskéni toluenického roztoku orgenickych
1létek z kondenzétu je mo¥no toluen p¥edlo¥it do p¥edlohy, do které se jiméd destildt, nebo se
mi%e toluen postupnd p¥iddvat do pPestupniku, tim se zabrin{ zaniSen{ a s nim spojenym
komplikaeim,

Pro bli%%{ objasndni podstaty vyndlezu jsou déle uvedeny n¥iklady provedeni, v nich¥
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uvédénj obsah kyseliny benzoové s benzylbenzodtu byl stanoven nlynavou chromatografii.

PHiklady provedeni
PFiklad 1

Do,baﬁky objemu 1 000 ml bylo nasazeno 460 g zbytku vo destilaci surové kyseliny tengzo-
ové za snifeného tlaku, ktery obsahoval 27,1 g kyseliny benzoové a 95 & benzylbenzodtu,
Po zah¥4ti ne teplotu 200 °C bylo zahdjeno vhéndni védni pdry. Celkovd bylo »Pivedeno
800 g vodni péry; teplota zpracovdvaného zbytku se poh&bovala v rozmezi 200 a¥ 206 °cC.
Filtraci vodné suspenze, z{skané kondenzac{ odchdzejicich par, byla oddSlena pevnd féze od
kapalné a po vysuSeni zji8téna hmotnost 153,3 g. Chromatogrnfi;ky v tomto pevném vodilu
nalezeno 42,4 g kyseliny benzoové a 51,4 g benzylbenzoftu. Ziskand nevnd féze byla rozpuiti-
na v toluenu a vrdcena do oxidace,

Ve zbytkﬁ po zpracovéni nebyla nalezena *4dnd kyselina benzoovéd a 60,6 g benzylbenzodtu.

PHiklad 2

Do baﬁky objemu 1 000 ml b&lo nasazeno 139 g 2bytku no destilaci kyse Liny benzoové
za sniZendho tlaku, ktery oﬁsahoval 9,6 g kyseliny benzoové A 63 g henzylbenzodtu, Po zahbi-
t{ na teplotu 190 °C byla uvdddne vodni péra v celkovém mnoZstvi 250 g. Tenlota zbytkd
p¥i zpracovdni byle udrZovéna na 190 °C, Stejnym zvtisobem Jjako v p¥ikladu 1 bylo ziskdno
23 g organickych létek, z nich%¥. 9,2 g byla kyselinas benzoovd a 10,1 henzylbenzodt.
P¥iklad 3

Bylo nvostupovéno steejnym zniisobem jako v p¥fkladu 2, vouze s tim rozdilem, Ze bylo
pouZito celkem 600 ml vodn{ véry. Bylo ziskdno 40 g organickych 1édtek, obsahujicich 14,9 g
kyseliny benzoové a 19,7 g benzylbenzodtu,

PE{klad 4 | | ‘
K zpracovéni nesazeno 130 g zbytku s obsahem 8,9 g kyseliny benzoové a‘59 & bgnzyl-

benzodtu. Za teploty 220 a¥ 230 °C byly uvddény pdry toluenu v celkovém mnoZstvi 870 g,
Jako kondenzdt byl ziskén toluenicky roztok organickych létek, ktery byl pro kontrolu vy-
t8%ku odparen, Ziskéno 40,5 g vevnych organickych 1itek s obsnhem 11,4 g kyseliny benzoové
& 9 g benzylbenzodtu. '
P¥iklad 5

Ndsada k znracovénf ginila 147 g destiladnfho zbytku s obsahem 10,2 g kyseliny benzoové
a 66,7 g benzylbenzoétu. A} teploty 203 a¥ 209 °¢ bylo p¥ivedeno 920 g par toluenu. Stejnym
zpisobem jako v pv¥ikladu 4 ziskdno z kondenzdtu 34 g organickych 1étek v pevré fomé&, kterd

obsahovaly 11,9 g kyseliny benzoové a 8,9 g benzylbenzodtu,

P¥iklad 6 _
Do aparatury popsané v pifkladu 1 bylo nasazeno 131 g destila®nfho zbytku, obsahujici-
ho 9 g kyseliny benzoové a 59,5 g benzylbenzodtu. K zpracovdni bylo pouZito var azeotropnf

smési toluen - voda, pro jeji¥ p¥foravu bylo do banky pFedloZeno 600 g ioluenu a 200 g vody.
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Tenlota znracovévandho zbytku byle 210 °c. Po skon¥eni n?ehénéni ge kondenzét rozddlil
krétkym stdnim na vodnou a toluvenickou vrstvu., Vodné vrstva byla odoulténa az toluenické
vrstvy byl odpa¥en toluen} ziskdn odpmarek o hmotnnsti 74,5 g, 6bsahujici 14 g kyseliny

henzoovdé a 31,8 g benzylbenzoftu,

PREDMET YYNALEZU

Znlisob zrracovéni destiladnich zbytk' no destilaci surové kyseliny benzoové za snife- '
ného tléku »#i jeji vyrobé oxidmei toluenu vzduchem v p¥{tomnosti katalyzdtoru, vyznadujici
se t7m, %e se do destilminich zbytki zah?dtyeh na teplotu 160 a¥ 250 °C uvéd{ vodn{ péra
a/nebo péry toluenu, vyhodné azeotropni sm&s, odchdzejici dest1l4t se kondenzuje a Jimé
a organické ldtky, zejména kyselina benzoové a benzylbenzodt, které jsou v ném pF{tomné,
ge vraceji do viroby kyseliny benzoové do uzlu oxidace, vyhodn& ve fom& toluenického roz~
toku, ziskandho budto pPimo k-ndenzeei destilétu nébo extrakei kondenzdtu ziskaného ve form&

vodné suspenze toluenem.

Vytiskly Moravské tiskaiské zdvedy,
provez 12, Leninova 15, Olomoue Cena: 240 Ki&s
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