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Vynélez se tfkd zplisobu piipravy 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny technické kvality,
kterou lze po redukci na 6-chlor-3-aminobenzoovou kyselinu pouZ{t jako barvédfsky poloto-
var pro synthezu pigmentd Cromophthalového typu.

V literatufe uvddéné postupy pf{pravy 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny technické
kvality vychdzej{ veamis z nitrace 2-chlorbenzoové kyseliny v kapalné homogenn{ fézi pre-
bytkem kyseliny dusilné v prost¥edf vysokého nadbytku kyseliny sirové charakterizovaného
dehydratain{ schopnost{ DS = cca 14, eventudln® z 6-chlor-3-nitrotoluenu, ktery se oxidu-
Jje kxyselinou dusilnou p¥i 140 aZ 150 %. P vyBe uvedenéd nitraci 2-chlorbenzoové kyseli-
ny Je uvdd¥na tvorba cca 15% 2-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny, a proto se provédd{ rekry-
stalizace 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny s vody p¥i 40 °C. Nynf bylo zjiitEno, %e 6~
-chlor-3-nitrobenzoovéd kyselina se pF¥ipravi velmi vfhodn& podle tohoto vyndlezu.

Zpisob pi{pravy 6-chlor-3~nitrobenzoové kyseliny spolivé podle vyndlezu v tom, Ze se
provddf nitrace 2-chlorbenzoové kyseliny v suspenzi p¥l teplotZ 50 a% 60 °C, dehydrataln{
schopnost (DS) reakZn{ mm&ai se nastavuje na hodnotu DS = 4,5 p¥i ukondenf{ reakce, pii-
tem% se kyselina dusilné do suspenze pFedloif v prib&hu 2 hodin a po vymfchdnf a ochlaze-
n{ reakdn{ sm¥si se separuje surovéd 6-chlor-3-nitrobenzoové kyselina, kterd se eventudln&
%ist{ extrskc{ horkou vodou a krystalizaci z vody p¥i 40 °C.

Viastnf nitrace 2-chlorbenzoové kyseliny se provddi tak, Ze do smési kyseliny sirové,
poptipadé i recirkulovaného kyselého matelného filtrdtu 3 pledchozl operace a déle vy-
polteného mnoZatvi vody (k nastaven{ DS = 4,5 p¥i ukonlen{ reakce) se za michédni suspen-
duje 2-chlorbenzoovéd Xyselina (1lze pouZit i vodnou pastu) a vsddka se vyhreje na cca 50 °c.
Do vytemperované suspenze se potom vnés{ ENO3 takovou rychlost{, aby teplota suspenze
zdatala -stabiln{ v rozsanu 55 : 2 °. Po ukon¥enf reakce a ochlazen{ reakn{ sm¥si na 25
°C se pevné surovd 6-chlor-3-nitrobenzoovd kyselina odfiltruje a po dvojnésobném promyti
studenon vodon vysu¥i a nebo po 2tyIndsobné extrakci vodou p#i 95 % se krystalizuje
z extraktu &istd 6-chlor-3-nitrobenzoovd kyselina pii teplotZ 40 %c. Proti dosud publiko-
vanym zpisobim pi{pravy 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny se vyznaluje novy postup techno-
logickou schildnost{ v provoznim m&¥itku, nesrovnateln? ni%Zimi odpady, protoZe lze p¥i
nitraci 2-chlorbenzoové kyseliny vyuiivat jako reakin{ médium kysely filtrdt z predchozf
operace, popiipad® pouiivat surovinu obsahuj{ci vodu a recirkulovat kysely filtrdt aX do
dosa¥ené mezni hodnoty DS = 4,5. V pFedchosich postupech pripravy 6-chlor-3~nitrobenzoové
kyseliny bylo p¥f{mé pouZit{ kyseljch filtrdtd vyloulend, protoe separaci 6-chlor-3-nifro-
benzoové kyseliny muselo pFedchédszet zfedin{ reskini sm&si ledovou trist{, &im% se nafedil
xysely filtrdt a stal se nepouZitelnym v dals{ nitraini operaci. Dal3{ vyhodou uvedeného
postupu je pouZit{ vicenésobné extrakce 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny horkou vodou,
¢{m% se viraznym zplsobem sniiujf ndroky na objem krjatalizaéniho kotle.

Nésledujfc! p¥iklady ilustrujf{ provedenf podle vyndlezu.

Pr{klad !

Do Kellerovy banky opat¥ené hrablovym michadlem, teplom¥rem, zpZtnym chladifem & od-
mErnou -ndlevkou dbylo za michéni pFedlofeno 94,3 g destilované vody k regulaci hodnoty DS
na 4,5 a ddle po ¥dstech vneseno za chlazen{ 600 g 96% 32504 tak, aby teplota nepiestoupi-
1la 50 °C. Potom bylo za intenzivnfho michdni pfedloienoc a suspendovéno 78,3 g 2-chlorben-
z0ové kyseliny. Po 30 minutovém vym{ichdnf na teplotd® 50 °c bylo zahdjeno ddvkovédni 35,4 g
(26 ml) 98% dymavé kyseliny dusi¥né tak, sby teplota reakin{ sm&si nepfekrolila 55 I2%.
Celkovd doba ddvkovény &inila 2 h. Po skonZeném ddvkovédn{ byla reskin{ sm¥s jeXtZ 4 h dr-
Zena na teplotd 55 °C, aby substrdt totélnd zreagoval. Potom byla reakini sm&s ochlazena
na 20 °C a surovéd 6-chlor-3-nitrobenzoovd kyselina odfiltrovéna pfes polypropylenovou pla-
chetku. Po promyt{ 2x 280 ml destilované vody bylo zfskdno 107 g vodné pasty a po vysuden{
prt 110 °C z{skdno 90 g 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny (t. j. 89,3 % teorie) s teplotou
tén{ 154 a2 159 9%C. Sloleni produktu (podle HPIC anslyzy): 88 % 6-chlor-3-nitrobenzoovs
kyseliny a 8,5 % 2-chlor-3-nitrobenzoové kyaeliny.
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Do 5 1 Kellerovy banky, opatfené zeffzenfm podle pf{kledu !, bylo pFedloZeno 496 g
destilované vody k regulaci hodnoty DS = 4,5 a potom wneseno po &dstech 495 g mateZného
filtrdtu z p¥{xladu i (obsahuje 86,3 g 520) a potom Jest® 3 191 g 96% H2804 tax, aby
teplota nepfekrolila 50 %C. Potom bylo za mfchénf suspendovéno v reskén{ sm¥si 469,8 g
suché 2-chlorbenzoovd kyseliny. Po 30 minutovém michdén{ na teploté 50 ¢ bylo zahéjeno
ddvkovédn{ 212,4 g dfmavé kyseliny dusifné tak, aby teplota reakdn{ sm&si neprekrolila
55 2 2 °C. Doba dévkovént HiO, ¥inila 2 b, dobs vymfohdvéni pHL 55 %C 4 h. Potom byla
reakini sm&s ochlazena na 20 C a suspenze S-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny odfiltrovéna
pfes polypropylenovou plachetku. Po promyt{ filtrainfho koldfe 2x 1 500 ml destilované
vody byl filtradnf koldE rosmfchén ve 3 1 destilované vody a sm&s vyh¥dte na 95 °C. Takto
z{skend horkd sm&s byla vpravena do vytemperované d¥lilky a po rozvratvenf{ fdz{ hornt
vodnéd vrstva prepultéina do michaného krystalizdtoru, kde dbyla p¥i 40 % krystalovdna 6-
~chlor-3-nitrobenzoovd kyselina, kterd byla potom odfiltrovédna a po vysuZenf z{skdna
frakce &, 1 (m = 137,5 g) o sloZen{ 87,6 % 6~chlor-3-nitrobenzoové kyseliny (teplota ténf{
= 147 a% 155 °C). Spodnf organické vrstva, vliestn® tavenina nitrochimbenzoovfch kyselin
ve am¥el & vodou v krystalizdtoru byla po doplnin{ na 2 1 vodou 95 % znovu extrahovéna
a vodny extrakt opét prepustin do krystalizdtoru a jiZ uvedenym postupem zfskdéno 46 g
frakce &, 2 o slofenf 91 % 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny a 6,3 % 2-chlor-3-nitrobenzo-
ové kyseliny (teplota tdnf = 157 % 158 %G). V§se uvedeny cyklus spracovén{ taveniny
nitrochlorbenzoovych kyselin byl jJedt& 2x opakovdn a ziskdny frakce &, 3 (m = 89 g) 92 %
6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny a 5,7 % 2-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny s teplotou ténf
= 157 a% 159 °C a dfle frakce &. 4 (m = 36 g) 96,2 % 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny
a 1,9 % 2-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny s teplotou ténf 161 a% 162 °C.

Zbyvajict orgenickd wrstva po 4. extrakci byla rekrystalizovéna ge sm¥si 120 ml eta-
nolu a 400 ml destilované vody a ziskdna frakce &. 5 (m = 194 g) 83 % 6-chlor-3-nitro-
benzoové kyseliny a 7 % 2-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny s teplotou téni = 154,6 a%

156,2 °C.

Celken bylo ziskéno 492,5 g 6-chlor-3-nitrobenzoové kyseliny, t. J. 81,4 ¥ na nasaze-~
nou 2-chlorbenzoovou kyselinu.

PREDpMET VYINLLEZU

Zplsob pripravy kyseliny &6-chlor-3-nitrobenzoové technické kvality nitrac{ kyseliny
2-chlorbenzoové kyselinou dusi¥nou, vyznalujfc{ se tim, Ze nitrace se provéd{ p¥i teplo-
t& 50 8% 60 °C v suspensi, prifem¥ dehydratainf schopnost reakinf{ sm&si je nastavena na
hodnotu 4,5 po ukon¥eni reakce, ddvkovén{i kyseliny dusi¥né do suspenze se provédd{ v pri-
b&hu 2 h a surovd kyselina 6-chlor-3-nitrobenzoovd se Zist{ extrake{ horkou vodou a kry-
stalizact pri 40 °C.
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