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{54} Zpasob vyroby cykliohexylesteru kyseliny monochioroctové

Cilem vyndlezu je racionalizace pfi-
pravy cyklohexylesteru kyseliny monochlor-
octové, kterd je kli¥ovym meziproduktem
syntézy kyseliny tiokyanoctové, jednoho
2 nejvyznamndjiich insektidicd na bézi
derivétd kyseliny tiokyenové.

Tohoto cile se podle vynélezu dosa-
huje zpisobem pFipravy cyklohexylesteru
kyseliny monochloroctové esterifikeci ky-
seliny monochloroctové cyklohexenolem pii
teplotd 140 af 165 °C pod deflegmainim
percidinfm sréZenim udrfovenym na teplotd
100 a 110 °C. ,
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Vynédlez se tyké zplisobu vyroby cyklohacylesteru kyseliny monochloroctové.

Cyklohexylester kyseliny monochloroctové je klifovym meziproduktem syntézy cyklohexyl-
esteru kyseliny tiokyanoctové, ktery je jednim z nejlepSich = parspektivnich insekticidd
ne bédzi derivétd kyseliny tiokysnové.

Cyklohexylester kyseliny monochloroctové byl poprvé popsén R. Smr¥em 8 P. Winternit-
zem (Sbornfik préc egrochemickej technologie, SAV Bratislava 1960), ktedf jej pfipravili
z chloracetylchloridu a cyklohexenolu ve vytd3¥ku 76 % teorie za poufit{ 20% stechiometric-
kého pPebytku chlorecetylchloridu reskedi

CH

[:Ej + C1~CH,~C0Cl ~ ~—s  C1-CH,-COC -{(::> ) + HC1.

U% v r. 1949 publikovali A. Hiemenz a Osker Gaswron (J. Am. Chem. Soc. T1, 1137 /1949/)
p¥ipravu novych esterd kyseliny monochloroctové, dichloroctové a trichloroctové azaotro-
pickou esterifikec{ uvedenyech kyselin s rdznymi alkoholick&mi a fenolickymi sloZkami
v pfitomnosti benzenu. Je zajimavé, e takto obdrZeli cyklohexylestery kyseliny dichlor-
octové a kyseliny trichloroctové s vytéZkem 80 aZ 90 % teorie. Neuvdddji viak pFipravu
cyklohexylesteru kyseliny monochloroctové kterd se zlejmd nezdafila z ddvodu maléd ryehlos-
ti esterifikace v disledku podstatnd ni%if kyseloeti kyseliny monochloroctové.

Roku 1961 piipravili cyklohaxylcstcr kyseliny monochloroctové E. N. Zilberman a A.
M. Sladkov (Zur. ob%¥. chim., 31 245 /1961/) hydrolyzou hydrochloridu cyklohexyliminochlor-
octanu, ktery ziskeli uvédd&nim chlorovodiku do sm¥si chloracetonitrilu a cyklohexanolu
podle rovnice

| A
HC1 + C1l-CH,~CN + <::>*' OH -——»> Cl-CHy,-C

Z uvedenych zpiscbd p¥ipravy se o¥ividnd Z4dny nehodi pro raciondlni a ekonomickou
v¥robu cyklohexylesteru kyseliny monochloroctové. Esterifikace cyklohexanclu chloracetyl-
chloridem sice probfhéd pomérn¥ dobre, avdak chloracetylchlorid je p¥{1id drehou resk¥ni
sloZkou, kterd se pFipravuje z kyseliny monochloroctové a tiomylchloridu nebo fosfortri-
chloridu.

Vy%e uvedené nedostetky zndmych postupd odstranuje zplisob vyroby cyklohexylesteru ky-.
seliny monochloroctové podle tohoto vyndlezu. Tento zpisob spodivd v itom, %e se esterifiku-
je kyselina monochloroctovéd cyklohexenolem pri teplotd v rozmezi 140 a¥ 165 °C, pri¥emZ
se péry reskdni sm¥si parcidlnd kondenzuji pFi teplotd 100 &% 110 °C, kondenzét se. vraci
zp&t do reskoni smdsi a vodni péry se z reakinfho systému odvéd¥jf. Zplsobem podle vyndle-
zu se ziskd tém¥? teorstické mno¥sivi produktu, piifem? tento zplsob je technicky nendrod-
ny a ekonomicky vyhodﬁéjéi ne¥ dosud zndmé postupy.

Podle vyndlezu lze postupcvat tak, %e se stechiomeirickéd sm&s vychozich reakinich
slo%ek, pop¥ipadé smés s mirnym pFebytkem kyseliny monochlorociové, zahPivd pFi teplotd
140 a% 165 °C pod deflegmalnim percidlnim sré¥nfkem udrfovenym ne teplotd 100 a% 110 °C.
Ze srdiniku odchdzeji péry reekini vody se gcela zenedbstelnym mnofstvim cyklohexanolu,
které se kondenzuji v sestupném chladiéi -MEFenim mno%stvi oddestilované vody Je wmoino
sledovat stupen konverze. :
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Pfiklad.provedcni

Smés 94,5 g (1,0 holu) kyseliny monochloroctové & 100,2 g (1,0 molu) cyklohexanolu
se zah*{véd v zédbrusové bence v olejové ldzni na 150 a% 155 %G pod np&tnyn'chladiéem, tempe-
rovenym proudem obihajicfho etylenglykolu na 105 °c. Teplota etylenglykolu se udrifuje
termostatem. Péry vystupujici ze zp&tného chladife se kondenzuji v sestupném chladi¥i e
destilét se jimé do predlohy. Béhem 3 h se v predloze zachyt{ 19,9 g destildtu, ktery se
rozdsli ne dvd vrstvy. V horni vrstvé je 6,5 ml sm¥si cyklohexanol-voda, ve spodni{ vratvd
Jje 13,5 ml vody.

Ziské se 172,4 g (97,8 % teorie) technického cyklohéxyleéteru kyseliny monochlorocto-
vé v podobs trensparentni, slebd orsn¥fové gbarvend kepaliny. Ztrdty (zddr¥ v chlediZich)
¥int 2,3 g. : .

Ziskany ester se predestiluje pfi teplotd 115 °¢ za snifeného tlaku z olejové léznd
o teplotd 140 a% 150 °C. Ziské se 166,9 g (94,5 % teorie) ¥istého vodojasného produktu.
Destila¥nf zbytek Je 3,6 g (¥iré hnddé kepaliny), doatila&ni‘ztréty Jeou 1,9 g.

PREDNET VYNALEZU

Zpisob vyroby cyklohexylesteru kyseliny monochloroctové, vyznaleny tim, Ze se este-
rifikuje kyselina monochloroctové eyklohexanolem p¥i teploté v rozmez{ 140 aX 165 °C, pki-
demZ se péry reakdni smési parcidln® kondenzuji p¥l teplotd 100 a% 110 %, kondenzét se
vraci gp&t do reakini sm¥si a vodni péry se z reakdntho systému odvddsjil.

Severografia, n. p., zévod 7, Most
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