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(54) 2Zplsob pripravy kyseliny fenoxyoctové

Vynédlez se tykd zplisobu piinravy kyseliny fenoxyoctové kondenzaci fenolédtu sodn ého
8 monochloroctanem sodnym a pFevedenim zI{skaného fenoxyoctanu sodnéhé na kyselinu fenoxy-
octovou vykyselenim minerdlni kyselinou, |

Pfiprava kyseliny fenoxyoctové zah¥{vdnim roztoku monochloroctanu sodného. a fenolédtu
sodného Je znémd, aviak pracuje se s pevnym fenoldtem éodnjm, cof je z technologického hle-
diska nevyhodné, nebot pi#iprava suchého, pevného fenoldtu sodného je obtiZnd, Kromé toho
znadnd &4st fenolu p¥i kondenzaci nezreaguje a jeho regenerace z mateinych louhd nen{
vyfedena,

~ Dosavadni vyrobni postupy pn¥#ipravy kyseliny fenoxyoetovd spodivajl v tom, Ze se ke smi-

g1 fenolu a kyseliny monochloroctavé ve vodd p¥idévd cca 25% vodny roztok hydroxidu sodného
p¥i teplotéch 50 a¥ 95 °C, Reak¥n{ smés se po kondenzaci ochladf a fenoxyoctan sodny se
izoluje od mateXnych 1lonhd. Rozpultdnim ve vod¥, kleraci a vykyselenim minerflni kyselinou
8e pievede na kyselinu fenoxyootovou.

P¥1 priddvéni vodného roztoku hydroxidu k reakdni smdsi dochdzi vlivem p#{1i¥ vysok§
teploty k hydrolyze monochloroctové kyseliny é proto se vytdfek tohoto postupu pohybuje
¢ mezich 72 a¥ 76 % teorie, poditéno na fenolipfi 1 4 % nadbytku kyseliny monochloroctové.
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Ke zvySeni v§t&¥ku v pPepodtu na zdkladni suroviny dochdz{ u nostunu, kdy se ke amési
vody, fenolu a kyseliny monochloroctové pfiddvé vodn¥ hydroxid sodny nebo draselny nti tep-
lot8 maximdlnd 45 °C, Potom se reak¥ni smés vyhFivé na kondenza¥ni tenlotu 80 a% 90 °C,
Vehledem k niZi{ teplotd pil pFiddvéni vodného hydroxidu k reskini sm¥si a F{zenfm vyh¥i-
vénim na optiméln{ kondenza¥ni teplotu nedochdézi k hydrolyze monochloroctové kyseliny
v takové miFe a vytS¥ek kyseliny fenoxyoctové, vofitédno na fenol, se zvi8{ na B85 a% 87 %
teorie a na 78,5 a¥ 80,5 % teorie, pof{téno na nasazenou kyselinu monocﬁloroctovou.

Nevfhody tohoto zplisobu p¥ipravy kyseliny fenoxyoctové spodivajf v tom, %e pFidévéni
vodného hydroxidu alkalického kovu k reak¥ni sm&si vody, fenolu a kyseliny monochloroctové
je vzhledem ke korozivnimu uinku nutno provddét v zat{zen{ z materidlu s niislu&njmi ko~
roznimi vlastnostmi, nap¥fklad v nerezovém za¥{zenf, které je nikladné., Dali{ nevfhodou Je
poZadavek na zna¥né mno¥stvi fyzické prédce pfi manipulaci s izolovanou. sodnou nebo draselnou
solf kyseliny fenoxyoctové, kterd se izoluje na ﬁuéi, 2z ni¥ se vyb{rd a nawazuje do rozpoudtd-
cfho kotle pro pfeveden{ na kyselinu fenoxyoctovou vykyselenim,

Uvedené zplisoby vyroby rovnd# nefeli ekonomicky vfhodou regeneraci fenolu gz mateinych
louhd po izolaci sodné soli fenoxyoctové kyseliny. Navriené zplsoby regenerace parovodni
destilaci z okyselenfch mateXnych louhd do silnd kyselé reakce nebo extrakecl orgenickymi
rogpou¥tédly se nedaji reanlizovat bez znadnyeh investic a nédrokd na pracovni sily. Aby bylo
vyu¥it{ fenolu n¥i virobé kyseliny fenoxyoctové co nejvy%s{ a do odpadnfch vod aby ho pie-
chézelo co nejméns, pracuje se s 10 a% 14% pFebytkem kyseliny monochloroctové a tim se zvy-
Suji ztrédty na této surovind,

Uvedené nevyhody odstrafiuje zplsob pFipravy kyseliny femoxyoctové, ktery je predmétem
vyndlezu a jeho% podstatu‘spoéivé v tom, Ze Be k vodnémulroztoku_fenolétu sodného o koncentra-

ci 20 a% 65 % hmot. piidd vodny roztok monochloroctanu sodného o koncentraci 20 a% 55 % hmot.

pFi ténloté 15 a% 70 °C, reakini sm¥s se vyh¥ele na teplotu 70 a¥ 115 °C 2 vo skon¥eni
kondenzace se jeji pH upravi pfidaékem mineréln{ kyseliny, vyhodn¥ ohlorovodikové, na hod-
notu 6 a¥ 7,5, na¥e’ se resk¥nf smds podrob{ parovodni destilaci k odstranéni nezreagovaného
fenolu, po jeiim} akon¥en{ a po vFipadném na¥edéni vodou na maximdlné troJjndsobny objem
a klersci za pFfdavku aktivnfho uhl{ se resk¥ni sm¥s okysell minerdlni kysellnou, v§hodnd
chlorovodikovou, do posttivni reskce na Kongo Serven a‘krystaly ochlazenim vylouSené kyse-
liny fenoxyoctové se 0dd¥li od kapalné féze,

ProtoZe kondenzace probihd ji¥ od poSdtku v alkalickém prost¥edi, nejsou kladeny %4dné
gpecidlni néroky na korozni odolnost materidlu, z néhoZ Je Drisluﬁné nédoba zhotovena,
Kondenzaci je mo¥no provdd$t napifklad v Zelezném duplikdtoru b¥%ného typu. Korozivné nd-
roénéd je ﬁouze neutralizasce kyseliny monochloroctové hydroxidem sodnym nebo dragelnym,
pro ni¥ je nutno pou¥ft nap¥iklad nerezofého zatf{zeni, V ka¥dém n¥ipadé je viak toto zabi-
zen{ mend{ nefli p¥i vyrob& doposud znémjﬁi zpisoby, kde je nutno celou kondenzaci provéddt
v nerezovém zarfzen{ o pifsluXnd vitiim objemu. Tato skuteinost je zejmén@ viznemnd pii zvy-

Sovdni vfrobni kepacity.
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Po skonfené kondenzaci se pH reakdni sm&sl upravi pfidavkem minerdlni kyseliny pouze
ra neutrdlni reskci, takZe se d4 nédsledujfci parovodn{ destilace fenolu opét provést v Ze-
lezném duplikétqru, v n¥m¥ byla provdd&na kondenzace, Parovudn{ destilaci se ziskd &dst
fenolu, ktery se ve zieddné form¥ nmsazuje ke kondenzaci misto vody, a proto je moZno
reskcl vést bez piebytku kyseliny monochloroctové., VytéZek, po¥itany na vychozi kyselimm
‘monochloroctovou, se tim zvys{ oproti dosavadnim postupim cca o 5 % teorie,

Dal#{ v¥hodou znisobu pFipravy kyséliny fenoxyoctové podle vynélezu ve srovnini s do-
savadni prax{ je to, %e odpadd fyzicky naméhavé préce pi¥i izolmei sodné nebo draselné soli
kyseliny renoxyoctové, kterd se provdd{ na nu¥i a ddle se nasazuje k rozpuiténi a vykyseleni,
Vypusiténim této operamce p¥i zpisobu ﬁréce podle vyndlezu se vedle sni¥eni{ pod{lu manuelni
préce na celé vyrobd sni¥uji i menipuladn{ ztrity na minimum,

Pro bli¥5{ objmsnéni podstaty vyndlezu je ddle uveden piiklad provedenf, v némZ uvé-

déné % jeou % hmotnostni,

P¥{klad provedeni

Do nerezového duplikétoru chlmzeného solankou se oiedlof{ 400 litrd vodného fenolu
s obsahem 11 kg fenolu, ziskaného destilac{ p¥imou pdrou z pFedchézejfci operace, a ddle se
nasad{ 382 kg monochloroctové kyseliny ccn 98,5%. Za chlazeni solankou p¥i maximdlni teplo-
t§‘40 ¢ se do duplikétoru p¥ipoudti e odmérky roztok hydroxidu sodného o koncentraci 20 aZ
50 % v celkovém mnoistvi, odvovidajfcim 162 kg 100%.hydroxidu aodného,

Po skon¥ené neutralizaci se roztok co nejrychleji smisi s roztokem fenoldtu sodného
piipraveného v %elezném duplikétoru o objemu 2 000 litrd timto postupem: do Zelezného dupli-
kétoru se predlo¥{ 400 1litrd vodného fenolu s obssahem 11 kg fenolu ziskaného destilsci
p¥imou parou z piedchézejfci oberace, z odmdrky se pFipusti 179 kg 100 % hydroxidu sodného
ve form& koncentrovaného vodného roztoku a pridd se 358 kz fenolu. Celkovd ddvka fédlu
vietnd fenolu v destilétech nasazenych na neutralizaci kyselin& monochloroctové je 380 kg,
Teplota vystoupf na 40 a% 60 °C.

Do takto niipraveného roztoku fenoldtu sodného se n¥idd roztok monochloroctanu sodného,
Ze michéni se obsah ¥elezndho duplikdtoru vyhieje na reak¥ni tenlotu 80 a¥ 115 %, p¥i ni¥
se udrfuje 4 a¥ 8 hodin, pH reak®n{ sm&si je i po skonden{ kondenzace 8 aZ 10, P¥{davkem
kyseliny chlorovod{kové se pB reakdni mm¥si upravi na hodnotu 6 aZ 7 a p¥{mou parou se oddesti
luje coa 800 litrd kondenzdtu, ktery se shromaiiuje v jimce pod chladifem a pou¥ije pro dal¥{
operaci, _

Po skon¥ené parovodni destilaci se reakdnf sm&s natedf ufitkovou vodou na objem 3 400v11t

rd, pPidd se 20 kg sktivniho uhl{ a p¥i teplotd 65 aZ 70 O se provede klerace., Zachycené
aktivni uhl{ na filtru se promyje 256 a¥ 300 litry u¥itkové vody, kterd se pFidd k filtrdtu,
Za teploty 60 a¥ 65 °C se f£iltrdt okyself kyselinou chlorovodfkovou do pozitivni reakce

na Kongo ¥erven. Za michén{ se nechd obsah kéd¥ samovoln$ chladnout, p#i 45 % ge zavojl
chlazen{ vodou a% na 20 a¥ 25 °C, P¥i této teplotd se izoluje vylouieni kyselina fenoxy-
ooto§6 na odst¥edivce, Ziski se 565 kg vlhkjch jehli¥kovitych kryQtalﬁ 8 obgahemn 91 % kyase-
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liny fenoxyoctové, ti. 515 kg 1 00%, co¥ odrovidd 89 % teorie, nod{téno na nasazeny fenol,

a 83,7 % teorie, poditéno n= nasnzenou kyselinu monochloroctovou.

pﬁEan«:’T vyN{LEZU

Zpisob pPipravy kyseliny fenoxyoctové kondenzamci fenoldtu sodného s monochloroctanem
sodnym a pievedenim ziskaného fenoxyoctanu sodného na kyselinu fenoxyootovou vykyselenim
minerdlni kyselinou, vyznadujici se tim, Ze se k vodnému roztoku fenoldtu sodného o konocentra-

el 20 a% 65 % hmot. pPid4 vodny roztok monochloroctanu sodného o konoentraci 20 a% 55 % hmot.
pFi tenlotd 15 aZ T0 %¢, rehk¥ni smis se vyh¥eje na teplotu 70 &% 115 % @ po skon%ené
kondenzacl se jeii pH uoravi n¥idavkem minerdlnf kyseliny, 8 vihodou chlorovodikové,
na hodnotu 6 a% 7,5, nade? ge rea;Eni smés, nodrobf parovodni destilsci k odstrandn{ nezreago-
vaného fenolu, po jeiim¥ skon¥eni a pFipadném nafsdéni vodou na maximdlné trojnésobny objlem
a klermci zab¥fdavku aktivniho uhl? se resk¥n{ sm¥s okyseli minerdlni kyselinou, vyhodns
chlorovodfkovou, do positivni reakce na Kongo Serven a krystaly ochlazenim vylouSe é kyseli-

ny fenoxyoctové ge 0ddéli od kapal né féze,

Vytiskly Moravské tiskai¥ské zédvody,
provoz 12, Leninova 15, Olemouc , Cena: 240 Ki&s
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