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. Zpusob p¥ipravy kyseliny p-chlorbenzoové hyd-
rolyzou p-&hlorbenzoylchloridu vodou tak, Ze se
. p-chlorbenzoylchlorid uvadi do piebytku vody
. vyhtté na teplotu 90 az 100 °C. Kyselina p-chlor-
" benzoovd je meziproduktem pro piipravu
. barviv.

)
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Vynalez se tykd zplsobu pfipravy kyseliny p-
chlorbenzoové. Kyselina p-chlorbenzoové je dille-
Zitym barvaiskym polotovarem.

Bé&zny zpisob jeji pfipravy je oxidace p-chlorto-
luenu kyselinou dusi¢nou nebo jinymi oxidaénimi
&inidly. Prvy zptisob chrani védsky pat. €. 145 738
a jeho analog — §vycarsky pat. & 274 843 a britsky
pat. & 864 069. Oxidace chlornanem v alkalickém
prostiedi je popsdna v J. Am. Chem. Soc. 53,3184
(1931) a anodické oxidace v Trans. Am. Electro-
chem. Soc. 45, 89 (1923) a Hcivetica Chim. Acta
281. Dile jsou zpisoby oxidace chrdnény franc.
pat. & 676 826 a US pat. & 1 815 985, britskym
pat. & 782 430, NSR pat. ¢&. 1 100 015 a holand-

skym pat. & 87 148, Kromé toho. jsou zndmé

zplsoby katalytické oxidace [Indian Chem. J. 38,
(1972), SSSR pat. & 419 508, Z. prikl. chim. 50, C.
1, 136 (1977)] a postup piipravy z kyseliny
p-aminobenzoové diazotaci a Sandmeyerovou re-
. akei [Z. ob&. chim. 6, 1039 (1936)]. Dalsi moznou

cestou pripravy kyseliny p-chlorbenzoové je hyd-
rolyza p-chlorbenzotrichloridu. Jeji zpusoby jsou .
uvedeny v Helvetica Chim. Acta 37, 1626 (1954),

v NSR pat. & 2510 139 a2 513 952.

Postup piipravy kyseliny p-chlorbenzoové hyd- ‘

rolyzou p-chlorbenzoylchloridu v patentové i béZ-

né literatufe nalezen nebyl. Je viak popsdn obdob-

ny zplsob pfipravy kyseliny benzoové z benzoyl-
chloridu [Ind. Eng. Chem. 41, & 9, 1812 (1949)].

V &s. A. Q. & 209031 je chranén zplisob pfipravy

kyseliny p-chlorbenzoové hydrolyzou p-chlorben-
zotrichloridu.

Nyni bylo nové zji§téno, Ze dalSim efektivnim
zplisobem piipravy kyseliny p-chlorbenzoové je
hydrolyza p-chlorbenzoylchloridu. Zpusob pfipra-
vy kyseliny p-chlorbenzoové spotivé podie vyndle-
zu v tom, Ze se p-chlorbenzoylchlorid hydrolyzuje
vodou za michani p¥i teploté 50 az 100 °C, s vyho-
dou 90 a? 100 °C, pti¢emz hydrolyzaéni voda
obsahuje popfipadé 1 az 2 % hm. aromatickych Ci
alifatickych rozpoustédel jako benzen, toluen,
chlorované alifatické uhlovodiky s obsahem 1 aZ
2 atomy uhliku v alifatickém fetézci nebo silikono-
vé oleje & odpéiiovade na bazi metylsiloxand.

Za normdlni teploty kolem 20 °C hydrolyzuje
p-chlorbenzoylchlorid jen pomalu a k dplnému
zakon&eni reakce je nutné zvyseni teploty nad
50 °C. Produkt vznikd &asto ve formé hrudek aZ
tvrdych pecek, které je nutno pfed filtraci, z divo-
du potfeby dobrého promyti, rozmélnit. Bylo vSak
nalezeno, Ze lze tvofeni tvrdych hrudek zabranit,
jestlize se hydrolyza provadi za pfitomnosti latky
s vodou zcela nemisitelné, napf. n€kterych aroma-
tickych organickych rozpoustédel nebo silikonové-
ho oleje nebo odpéiovade, a to jiz v mnoZstvi 1 az
2 % na hmotnost pfedsazené vody, jak bylo shora
uvedeno.

Nize uvedené piiklady doklddaji provedeni po-

i dle,vynélezu. -

- Piiklad 1
Do reakéni batiky opatfené michadlem, teplo-

mérem, zpétnym chladi¢em, zafizenim pro plynulé
davkovani p-chlorbenzoylchloridu a umisténé
v topné lazni bylo pfedsazeno 500 g vody, ktera
byla zahf¥4ta na 98 °C. Béhem 35 minut bylo pakza
intenzivniho michéni pfikapdno 160 g (0,914
molu) p-chlorbenzoylchloridu. Reakce hydrolyzy
probihala tém&F okamzité a kyselina p-chlorbenzo-
ova vypaddvala ve formé hrudek a tvrdych pecek.
Reakéni smés byla déle 20 minut michdna, pak byla
ochlazena, a pevny produkt byl odfiltrovan, roz-
méln&n a promyt. Po vysuseni bylo ziskdno 140 g
kyseliny p-chlorbenzoové, coZ odpovidad konverzi
p-chlorbenzoylchloridu 97,8 %. Cistota ldtky dle
- &isla kyselosti byla 99 % kyseliny p-chlorben-
| Zoové.

Priklad 2
Do reakéni batiky jako v pfikladu 1 bylo
piedsazeno 250 g vody, 4,35 g (5,0 ml) t. j. 1,74 Yo
hm. toluenu a obsah byl zahfit na 100 °C. Béhem
40 minut bylo pak pfikapdno za intenzivniho
michéni 80 g (0,457 molu) p-chlorbenzoylchlori-
du. Reakce probihala velmi rychle a kyselina
p-chlorbenzoové vypadévala ve formé dobfe mi-
' chatelné suspenze drobnych mékkych hrudek.
Reakéni smés byla pak déale 200 minut michana
- a ochlazena. Pevny produkt byl odfiltrovan a dobie
promyt na filtru. Izolovand kyselina p-chlorbenzo-
© ové nepotiebovala dalii Gpravy. Po vysuseni bylo
" ziskéno 70,6 g (0,451 molu) kyseliny p-chlorben-
zoové, coZ odpovidd konverzi p-chlorbenzoylchlo-
ridu 98,64 %. Cistota latky byla dle &isla kyselosti
99,27 %.

PFiklad 3
Do reakéni batiky jako v piikladu 1 bylo
predsazeno 250 g vody a 4,39 g (5,0 cm?) t. j.
1,75 % hm. benzenu a obsah byl zahfit na 50 °C.
B&hem 20 minut bylo pak pomalu-pfikapdno za
intenzivniho michéni 40 g p-chlorbenzoylchloridu.
Jakmile byl zaznamendn Zivy pribéh reakce, bylo
opét bé&hem 20 minut nadavkovano dalSich 40 g
(celkem 80 g, t. j. 0,457 molu) p-chlorbenzoyl-
chloridu. ‘Reakéni smés byla pak dale 200 minut
michéna, pficem# po 120 minutich byla teplota
zvysena postupné na 70 a 100°C a po ukonéeni
reakce byla smés ochlazena. Pevny produkt byl
izolovan filtracf a promyt. Izolovana p-chlorbenzo-
ové kyselina nepotfebovala dalsi tipravy. Po vysu-
-$eni bylo ziskdno 69,5 g (0,444 molu) kyseliny
p-chlorbenzoové, coz odpovida konverzi p-chlor-
benzoylchloridu 97,13 %. Cistota latky byla dle
&isla kyselosti 98,49 %. ‘

Piiklad 4

Do reakéni bafiky jako v pfikladu 1 bylo

- ptedsazeno 250 g vody a 2 % hm. 1,1,2,2-tetra-
~ chloretanu. Obsah baiiky byl zahfdt na 100 °C
a b&hem 40 minut bylo pak za intenzivniho michéni
piikapano 80 g (0,457 molu) p-chlorbenzoylchlo-

' ridu. Kyselina p-chlorbenzoové vypadla ve formé

| dobfe michatelné suspenze drobnych mékkych

|
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a dobfe filtrovatelnych a promyvatelnych &astic.
Reakéni smés byla pak dale 200 minut michdna.
Pevny produkt byl po ochlazeni odfiltrovan a dobfe
promyt na filtru vodou. Izolovan4 kyselina p-chlor-
benzoova nepotiebovala dalii Gpravy. Po vysuseni
bylo ziskdno 70,2 g (0,448 molu) kyseliny p-chlor-
benzoové, coi odpovidd konverzi p-chlorben-
zoylchloridu 98,02 %. Dle disla kyselosti byla
ziskana kyselina p-chlorbenzoové 98,9%ni.

Priklad 5 .
Do reakéni barky jako v piikladu 1 bylo

PREDMET

Zphsob piipravy kyseliny p-chlorbenzoové, vy-
znadeny tim, Ze se p-chlorbenzoylchlorid hydroly-
zuje vodou za michani pfi teploté 50 az 100 °C,
s vyhodou 90 a7 100 °C, pti¢emz hydrolyza¢ni voda
obsahuje popiipadé 1 az 2 % hm. aromatickych ¢&i
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* predsazeno 250 ml vody a byla zahfata k teploté

varu. Bezprostfedné pfed ddvkovanim p-chlorben-
zoylchloridu bylo pfiddno 2,0 % hm. silikonového
odpéfiovale (nebo metylsilikonového oleje) a be-
hem 35 minut bylo plynule pfikapéno 80 g (0,457
molu) p-chlorbenzoylchloridu. Kyselina p-chlor-
benzoova vypadla z roztoku ve formé dobie
promyvatelnych a filtrovatelnych &astic. Po izolaci
bylo ziskéno 69,6 g (0,444 molu) kyseliny p-chlor-
benzoové o Cistoté 98,8 %. Konverze p-chlorben-
zoylchloridu byla 97,25 %.
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alifatickych rozpoustédel jako benzen, toluen,
chlorované alifatické uhlovodiky s obsahem 1 aZ
2 atomy uhliku v alifatickém fetézci nebo silikono-
vé oleje & odpéfiovace na bazi metylsiloxand.
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