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4y PROCEDEU DE SEPARARE A ACIZILOR ORTO $! PARA-
CLORBENZOIC

(579 Rezumat: Inventia se refera la un pro-
cedeu de separare a acizilor orto si para-
clorbenzoic care, in scopul reducerii consu-
mului de energie, dizolvd amestecul de acizi
in acetond, alcool, amestec acetona-apa
sau amestec alcool etilic-apa, la tempera-
tura de reflux a solventului, dupa care se
raceste la temperatura de 0...25°C cand se

obtine acidul para-clorbenzoic minimum
97%, dupa care se adauga un volum de
apa, astfel ca raportul solvent/apa sa fie
1:1, se separa o fractie de compozitie 50%
acid orto, 50% acid para, se concentreaza
pana la jumatate din volumul initial, izo-
landu-se prin filtrare acid orto-clorbenzoic
minimum 90%.
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Prezenta inventie se refera la un
procedeu de separare a acizilor o- si p-
clorbenzoic, pornind de la un amestec de
acid o-clorbenzoic: acid p-clorbenzoic de
1:1,35...1,6.

Separarea acestor izomeri se
poate realiza prin solubilizarea fractionata
a unui amestec de acizi o/p = 1,2 - 1,5:1
intr-un amestec de clortoluen de compo-
zitie o-clortoluen/p-clortoluen = 1,2-1,5:1,
sau prin tratarea sarurilor de cupru ale aci-
zilor clorbenzoici cu benzen continand eta-
nol, sarea de cupru a acidului p-clorben-
zoic fiind insolubila.

Dezavantajul acestor procedee
consta in faptul ca utilizeaza cantitati mari
de reactivi, metodele sunt laborioase, de
mare finete, necesitand consumuri mari
de timp.

Scopul prezentei inventii este redu-
cerea duratei separarii si a consumului de
energie.

Problema pe care o rezolva inven-
tia consta in stabilirea solventilor si a ra-
poartelor utilizate.

Inventia consta in aceea ca se di-
zolva amestecul de acizi in acetona, al-
cool, amestec acetona-apa sau amestec
alcool etilic-apa, la temperatura de reflux
a solventului, dupa care se raceste la tem-
peratura de 0...25°C, cand se obtine aci-
dul p-clorbenzoic, minim 97%, dupa care
se adauga un volum de apa astfel ca ra-
portul solvent/apa sa fie 1:1, se separa o
fractie de compozitie 50% acid orfo, 50%
acid para, se concentreaza pana la juma-
tate din volumul initial, izolandu-se prin fil-
trare acid o-clorbenzoic minimum 90%.

Se dau, in continuare, cinci exem-
ple de realizare a procedeului conform
inventiei.

Exemplul 1. intr-un vas de dizol-
vare, se introduc 280,1 g acizi o- si p-clor-
benzoici de compozitie 1:1,36 - 1,5 si
433 ml acetona dupa care se porneste
agitarea si incalzirea.

Cand masa de reactie (suspensie
agitabild) a ajuns la temperatura de
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reflux, se mentine in aceste conditii 1/4 -
1 h, timp necesar saturarii solutiei in acid
p-clorbenzoic. Se raceste suspensia de
acizi la temperatura camerei (circa 20°C).
Se filtreaza si se spala pe filtru cu 2 x 30
ml solvent, obtinandu-se 163,4 g acid p-
clorbenzoic cu compozitia 97...88%.

Solutiile rezultate de la filtrare, plus
apele de spalare (500 g) se dilueaza cu
apa (solvent:apa = 1:1). Prin diluarea so-
lutiei cu apa si filtrare, se izoleaza fractia
Il cu compozitia 50,15% acid p-clorben-
zoic si 48,52% acid o-clorbenzoic.

Solutiile rezultate se concentreaza,
obtindndu-se fractia lll, 116 g cu compozi-
tia 90% acid o-clorbenzoic.

Imbunatatirea calititii fractiei 11l se
poate realiza prin transformare in sare so-
dica (343 g solutie 10%) si reprecipitare
cu acid clorhidric (313 g 10%).

Suspensia formata se filtreaza si
se spala pe filtru cu apa, obtinandu-se
113,8 g produs cu compozitia minima 94%
acid o-clorbenzoic.

Exemplul 2. Se procedeaza iden-
tic cu exemplul 1 cu deosebirea ca ace-
tona este inlocuita cu etanol.

Exemplul 3. Se procedeazi iden-
tic cu exemplul 1, cu deosebirea cé in va-
sul de dizolvare se introduce amestec de
acizi 280, 1 g de compozitie o/p = 1:1,5 si
32 g fractia Il intermediara rezultata de la
0 proba anterioara cu compozitia 50% si o
cantitate de acetona calculata cu formula
indicata Th exemplul 1.

Exemplul 4. Se procedeazi iden-
tic cu exemplul 3, cu deosebirea ca peste
amestecul de acizi si fractia Il de la o
proba anterioard se adauga 388,8 g (vo-
lume acetona : apa = 3:1) si apa 129,6 g.

La filtrarea fractiei |, se spala pro-
dusul de pe filtru cu 2 x 45 ml amestec
apa-acetona = 1:3 volume. Solutiile rezul-
tate la filtrarea reactiei | - apele de spalare
(677,7 ml) se dilueaza cu 386,4 ml apa,
cand se izoleaza prin filtrare fractia Il.
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Exemplul 5. Se procedeaza iden-
tic cu exemplele 1, 2, 3, 4, cu deosebirea
ca, pentru obtinerea unui acid p-clorben-
zoic de puritate 100%, se supune fractia |
unei noi etape de purificare, dintr-o solutie
apa-etanol (4:1 volume) la temperatura de
reflux.

~1,05m

sep

Suspensia obtinuta se filtreaza la
cald, produsul obtionut avand un continut
minim 99%.

Procedeul conform inventiei utili-
zeaza drept solvent acetona sau etanolul
in cantitati calculate cu formula:

(9) xcontinut % acid o-clor

Inventia prezinta avantajul unui
consum redus de energie.

Revendicare

Procedeu de separare a acizilor o-
si p-clorbenzoic, caracterizat prin aceea
cd , n scopul reducerii consumului de
energie, se dizolva amestecul de acizi in
acetona, alcool etilic, amestec acetona-
apa sau amestec alcool etilic-apa, la tem-
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peratura de reflux a solventului, dupa care
se raceste la temperatura de 0... 25°C,
cand se obtine acidul p-clorbenzoic mini-
mum 97%, dupa care se adauga un volum
de apa astfel ca raportul solvent/ apa sa
fie 1.1, se separa o fractie de compozitie
50% acid orto, 50% acid para, se concen-
treazé pana la jumatate din volumul initial,
izolandu-se prin filtrare acid o-clorbenzoic
minimum 90%.
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