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1

. Vynélez se tykd zpisobu pripravy p-chlorbenzoylchloridu. p-Chlorbenzoylchlorid je bar-
vé¥skym polotoverem, ktery krom& jiného uplatn¥ni mdZe teké byt vychozi surovinou p¥i pPL-
pravé kyseliny p-chlorbenzoové. '

Jeho pFipraeva je jen mélo popséna. Znémé stardi postupy (Beilstein: Orgenische Chemie,
~ 2. zkr. vyd., d11 9, 227 /1949/) pou¥ivaji chloraci benzoylchloridu do jédra za ketalického
pisobeni %elezitych iontd, nebo vychdzeji z toluensulfochloridu.

8s. sutorské osvidZeni ¥. 206 485 ndrokuje zplisob jeho pfipravy percidlni hydrolyzou
p-chlorbenzotrichloridu. Nyni bylo zji¥t¥no, %e lze obdobn& dle zpusobu pFipravy benzoyl-
chloridu kondenzaci benzotrichloridu s kyselinou benzoovou, publikovaného Shearonem, Hallem
a Stevensem (Ind. Eng. Chem. 41, 1 812 /1949/) a zavedendho i v tuzemské vyrobd, pripravit
p-chlorbenzoylchlorid kondenzaci p-chlofbenzotrichloridu s kyselinou p-chlorbenzoovou.

P¥i vyrob¥ benzoylchloridu timto zpisobem se postupuje tak, Ze se k roztavené kyselin¥
benzoové privédi za teploty 122 a¥ 126 °C za pFftomnosti chloridu %elezitého Jako katelyzé-
toru benzotirichlorid. Ob¥ sloZfky za t¥chto podminek reaguji{ za vzniku benzoylchloridu a ky-
seliny chlorovodikové. Bylo v3ak zji¥t&no, %e v p¥ipadd pfipravy p-chlorbenzoylchloridu
2z kyseliny p-chlorbenzoové a p-chlorbenzotrichloridu stejnym postupem je nutno reekci pro-
- vAd¥&t pri teplot¥ nad 240 °C, s ¥im¥ jsou spojeny provozni potiZe.

Nyni bylo nelezeno, %e lep3i zpisob provedeni reakce je ten, kdy se do heroztavené ky-
seliny p-chlorbenzoové vnese p-ehlorbenzotrichlorid. :

Zpisob p¥ipravy p-chlorbenzoylchloridu kondenzaci p-chlorbenzotrichloridu s kyselinou
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p-chlorbenzoovou za katalytického plsobeni bezvodého chloridu hlinitého nebo chloridu Zelée~
zitého spodivéd podle tohoto vynédlezu v tom, Ze se do pFedsazené kyseliny p-chlorbenzoové
vndS{ za michdni postupnd p-chlorbenzotrichlorid pii- teplotd 20 a%.50 °C, sm&s se nechd
proreagovat & ztekutit pfi teplot¥ 50 a% 100 °C, pak se pPidd zbytek p-chlorbenzotrichlori-
du a postup se opakuje, popFipad® se do resk#niho prostoru nasadf soulasnd p¥i teplot& 20
a3 50 °C celkové mnofstvi p-chlorbenzotrichloridu e kyseliny p-chlorbenzoové a smds se za
michéni postupn¥ zehtfivd, prifemZ se pribzh reekce kontroluje dle vyvinu kyseliny chlorovo-
dikové a reguluje udrZovénim reekéni teploty na 50 aZ 150 %, Pro uplné zréagovéni se tato
zv§8L na 200 a% 240 °C. :

Ni%e uvedené prikledy ilustrujf provedeni zpisobu podle vyndlezu.
Priklady provedeni
Priklad 1

Do resk¥ni banky o obsahu 700 ml opatfené michadlem, teplom&rem, zp3tnym chledilen,
ddvkovacim za¥izenim pro néstiik p-chlorbenzotrichloridu a pFivodem dusiku a umnist&né
v topné lézni bylo piedsazeno 136 g (0,87 molu) p—ehlorbenzotrichloridu a privodem dusiku
a unistdné v topné ldzni bylo predsazeno 136 g (0,87 molu) p-chlorbenzoové kyseliny a 0,2 g
pré3kového chloridu Zelezitého. Banka s obsahem byla zahifdta ng 240 °c & pak byl plynule
neddvkovén p-chlorbenzotrichlorid rychlosti 200 g (0,87 molu) za 80 a% 90 minut.

Reskdn{ sm&s byla pak déle p¥i dené teplotd michéna, pfigem? proreagovelas, stala se
tekutou a ztmavla. Celkovd doba reekce byla 5 af 6 hodin. Pak byla reskdnf sm¥s pfevedena
do destiladni bunky a frak¥n¥ destilovéna za snifeného tlaku 3,5 a¥ 4 kPa. Konverze &inila
96 %, dest. zbytek 4,0 2% 4,5 %. Pribsh reakce byl sledovédn podle vyvinu HC1 po jeho ab-
sorbeci ve vod¥ konduktometricky.

Tento postup je .zt¥Zovén skute&nost{, %e pii vysoké teplot& ned 240 °C, kterd je nuthd
k roztaveni kyseliny p-chlorbenzoové a pro dosafeni dobré mfchatelnosti ndb¥rd sm¥si, doché-
z1 teké k sublimaci p-chlorbenzoové kyseliny a jejimu usazovani na chladndjsich sténdch za-
¥1zeni, co? zhorBuje prib¥h reskce. Se vzristejicim mnoZstvim vzniklého p-chlorbenzoylchlo-
ridu dochdzi pfi jeho destilaci v zatizeni ke smyvédni a postupnému zreagovéni usazené kyse-
1iny, aviek prodluiuje se reakini doba a k Uplnému uvoln¥ni p-chlbrbenzoové kyseliny .z kon-
denzdtoru je obvykle nutno pomoci jeho oteplenim.

P¥{f{klad 2

Do reakini buﬁk& jako v p¥ikladu | byla vsazeno 136 g (0,87 molu) kyseliny p-chlorben~
zoové a 0,2 g chloridu Zelezitého pPi teplot® 50 a% 60 o bylo nejednou vneseno 50 g p-chlor-
benzotrichloridu. Teplota byla ddle za michén{ mirng plynule zvySovéna. Reek&ni smds mirn
reagovala a bdhem 30 a% 40 minut se ztekutila. Pak bylo zepo¥ato s plynulym dévkovénim
zbylého mnoZstvi (150 g) p-chlorbenzotrichloridu a teplota byla postupné zvySena za st4lé-
ho michéni na 220 aZ 230 Oc. Pribdh reakce byl sledovén Jeko Vv pFikladu { konduktometricky.
Destilace vzniklého p-chlorbenzoylchloridu byla provedena rovnd% stejnym zplisobem.

P*r{klad 3

Do reak¥ni banky jako v p¥ikladu 1 bylo nasazeno souesnd 200 g (0,87 molu) p-chlorben-
zotrichloridu, 0,1 g chloridu Zelezitého & 136 g (0,87 molu) p-chlorbenzoové kyseliny. Smés
byla za michéni plynule pomalu zahfivéna a reakce kontrolovéna podle vyvoje kyseliny chloro-
vodikové, sledovaného jako v p¥ikladu 1 xonduktometricky. Ohfev benky byl provédsn tak, aby
bylo teploty 200 a% 220 %G dosaZeno za 200 a¥ 240 minut. B¥hem této doby sm&s zreaguje. PFi
teploié veru p-chlorbenzoylchloridu (222 9¢) byla pek jest¥ daldfich 30 a¥ 60 minut michéna.
Pak ochlazena a pievedena do destiladni banky k frekéni destilaci za sniZeného tleku. Bylo
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dosaZeno konverze aZ 99 %. Destila¥ni zbytek &inil 1,37 % z hmotnosti k destilaci nasszené
reakéni sm¥si.

P¥diklad ¢4

. Do reekini baﬁky Jjako v prikladu 1 bylo postupem uvedenym v prikladech | a% 3 ddno
k reakci 200 g (0,87 molu) p-chlorbenzotrichloridu a 136 g (0,87 molu) kyseliny p-chlorben-
zoové za katalytického pisobent 0,1 g chloridu hlinitého. Del3f postup byl totoZny s postu-
py uvedenymi v pf{kledech 1 a% 3.

PREDMET VINLALEZU

Zplsob pfipravy p-chlorbenzoylchloridu kondenzaci p-chlorbenzotrichloridu s kyselinou
p-chlorbenzoovou za katalytického pisebeni bezvodého chloridu hlinitého nebo chloridu .fe-
lezitého, vyznaleny tim, Ze se do pfedsazené kyseliny p-chlorbenzoové vné3{ za michdnt po-
stupng p-chlorbenzotrichlorid p¥i teplotd 20 s 50 °C, smds. se nechd proreagovat a ztekutit
pri teplot& 50 a% 100 °C, pak se pfidd zbytek p-chlorbenzotrichloridu a postup se opakuje,
popfipadd se do reak¥niho prostoru nasadl soulasn& pii teplotd 20 a% 50 %Cc celkové mnoZstvi
p-chlorbenzotrichloridu a kyseliny p-chlorbenzoové s sm¥s se za michéni postupn¥ zahi{vd,
priZemZ se prubéh reakce kontroluje podle vyvinu kyseliny chlorovodikové a reguluje udrovs-
nim reekdni teploty na 50 a% 150 “C a pro dplné zreagovéni sloZek se zvy$i teplota na 200
a% 240 °c.
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